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1 

La pr^sente invention se rapport e h un proc^d^ de 
* fabrication de fibres optiques en mati^re plastique a 
faiblea pertes consistant en ^m coeiu* en un polym&re qui 
est pr^parS h partir de mSthacrylate de m^thyle comme 

5 composant principal et en une gaine en un compost macro- 
mol^culaire synth^tique ayant un indice de refraction ' 
plus faible que celui du coeur. 

Jusqu*a maintenant, on salt bien fabriquer une fibre 
optique en matiere plastique a3rant xme structure concen- 

10 trique coeur-gaine, consistant en un composant de coeur 
fait en un compost macromol^culaire syntbetique ayant 
une excellente transparence, represents par le poly- 
styrene ou le polymStbyl mSthacrylate et un composant de 
gaine en un autre compost macromoleculaire syntbdtique 

15 ayant un indice de refraction plus faible que celui du 
composant du coetir« Comme on le salt Sgalement bien/ 
la liMi&re incidente introduite It une extremity d^une 
fibre optique telle qu'indiqu6e ci-dessus est totalement 
rSfiechie h I'intSrieur de la fibre le long de sa 

20 direction longitudinale pour effectuer la transmission 
de la lumifere. La chose a prendre en consideration pour 
fabriquer une telle sorte de fibre optique en matiere 
plastique est qu'il faut diminuer le facteur augmentant 
1 "attenuation de la lumiere du fait de 1 'absorption ou 

25- de la dispersion de la lumifere dans le cas de la transmissiooa 
d'une telle Itimiere a I'interieiir de la fibre. Une fibre 
optique en matiere plastique faite en composes macro- 
moieculaires synthetiques prSsente des avantages tels 
qu'un poids plus faible et une flexibilite superieure, en 

30 plus de permettre facilement d'augmenter les ouvertures 
numeriques par rapport a celles d'une fibr^ optique fa- 
briquee en un verre inorganique que I'on conzxaissait 
jusqu*k maintenant. Au contraire, de telle s fibres optiques 
en matiere plastique prSsentent 1» inconvenient que le 

35 degre d'attenuation de la lumiere transmise a I'interiexir 
de la fibre est remarqxaable par rapport a une fibre q)tique 
en verre inorganique traditionneODbs. De ce point de vue. 
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la presente invention se dirige vers la reduction du degr6 
d' attenuation de la lumiere dans ime fibre optique en 
matiere plastique prodiiite a partir de composes macro- 
molSculaires • 

5 ' Une telle fibre optique en matiere plastique se 

compose d'un polymere pour la partie de coeur et d'un autre 
polymere, ayant xm indice de refraction inf^rieur a celui 
du premier > pour la partie de gaine. Dans la fabrication 
traditionnelle de fibres optiques en ma ti fere plastique, 

10 on a employe, pour le matSriau du coBur, un polym&re 

transparent tel que du polystyrene, du polymetbyl metba- 
crylate ou analogue, tandis que I'on employait un autre 
•poljmere ayant un indice de refraction plus faible que 
celiii du polymere transparent, plus particuli^rement du 

A 5 pol3naethyl metbacrylate ou analogue, dans le cas ou le 
polystyrene est adopte comme materiau du coeur, et un 
polymere de fluor dans le cas ou du polymetbyl metbacrylate 
est adopte comme materiau du coeur • La fabrication d'une 
fibre optique en matiere plastique est effectuee par 

20 moulage par double extrusion ou une gaine est appliquee 
sur le pourtour exteme d*une fibre formant coeur afin 
de former une couche de revdtement pour la fibre formant 
coexu* en m§me temps que la formation de la fibre, formant 
coeur a partir de materiau du coeur (un tel precede etant 

25 appeie ci-apres ''processus de filage double"), ou selon 
un processus de rev6tement ou une fibre formant coeur 
precedemment formee, est endxiite d'line gaine pour couvrir 
le pourtour exteme de la fibre formant coeiir. 

Une fibre optique en matiere plastique a un plus grand 

30 diametre, \2nep0us graside azvartuze numerique et une flexibilite 
tres superieure a ceux d'une telle fibre optique ou du 
verre inorganique est utilise comme materiau du coeur et 
en consequence, la fibre optique en matiere plastique 
presente I'avantage que I'efficacite de couplage par rapport 

35 a la source de limiere est considerablement eievee, ainsi 
la Jonction entre les fibres devient tres facile, mais 
ell present par centre 1 'inconvenient d'avoir des pertes 
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. Importantes de transmission. 

Les pertes de transmission d'une fibre optique en 
matiere plastique dont on dispose actuellement star le 
• march6 sont de I'ordre de 500 dB/km, mfeme si la bande 

3* des longueurs d'ondesla plus favorable est choisie 

(a xane longueur d'onde de 570 nm ou 650 nm), il est done 
souhai table d*abaisser les pertes de transmission d'une 
telle fibre optique en matiere plastique. Dans ces 
circonstances, les presents inventeurs ont 6tudi6 une 

10 s6rie d' Stapes k partir de la preparation des matdriaux 
du ooeur et de la gaine Jusqu*& la formation de la fibre 
du coeur dans un proc6d6 traditionnel de fabrication afin 
de trouyer une cause accompagnant ces fortes pertes de 
transmission dans une fibre optique en mati&re plastique 

15 traditioxmelle, et ils sont arrives a la conclusion qui 
suit. 

En effet, dans un proc^d^ traditionnel de fabrication 
d'une fibre optique en matiere plastique, les mat^riaux 
du coexir et de la gaine sont gSn^ralement syntOi^tisds 

20 selon' un procid^ de polymerisation en suspension, et les 
polym^res ainsi synthStisSs sont amends & un dispositif 
de fabrication d'une telle fibre optique en matiere 
plastique. II est g^n^ralement reconnu qu'un proc^dS de 
pol3rmerisation en suspension est un proc^d^ par lequel 

25 on peut obtenir un polym^re de haute pxiret^, comme procSdi 
industriel po\ir la synthese d'un compost macromol^culaire., 
.mais ce proc5d6 pr^sente 1 'inconvenient que, du fait que 
la polymerisation, en suspension n^cessite une quantity 
importante d'eau, le polymere resultant est facilement 

30 contamine de mati^res etrang&res optiques conteniies dans, 
cette eau. Par ailleurs, il y a Sgalement un inconvenient 
parce que la possibilite de la contamination du polymere 
par les materiaux etrangers optiques est tres remarquable 
dans le coiars de I'etape de deshydratation. 

35 De plus, une etape de mise en forme de boulette 

ou de pre^-mise en forme du polym&re resultant est requi.se 
po\ir mettre en forme ou filer le polymer i l*etat fondu. 
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Bn outre, il y a egalement a craindre que le -polymhre 
soit containing de matieres optiques ^trangeres au cours 
de I'^tape de mise en forme de boulette pour le polymere 
ou d'xme etape d* alimentation d'un tel polymere en forme 
de* boulette vers un dispositif de fabrication de fibres, 
ou que le polymere soit oxyde par I'air, parce que 
le dispositif de preparation du polymfere est s6pare du 
dispositif de fabrication des fibres dans la plupart des 
cas» Par consequent, on peut consid^rer que 1' inconvenient 
des fortes partes de transmission dans une fibre optique 
en matifere plastique traditionnelle telle que ci-dessus 
mentionnee peut fetre resolu, si de tels obstacles sont 
surmont^s. 

Comme precede pour am^liorer les caractfiristiques de 
transmission optique de fibres optiques en matiere plastique, 
on a propose im precede de fabrication ou la teneur en 
biacetyle dans le methacrylate de methyle est reduite, 
les ions desmetaux de transition sont reduits et de plus 
d'autres matiferes particulaires sont retirees par leur 
filtration, afin d'obtenir ainsi une fibre optique en 
matiere plastique ameiioree (voir brevet US No. 4 161 500 
et publication du brevet Japonais avant examen So. 65 555/ 
1979 qui lui correspond), ou un precede de fabrication 
ou vn composant du coeur est soumis a une polymerisation 
en masse et ensuite, la separation des materiaux vo la tils 
contenant un monomere residuel n'ayant pas reagi comme 
constituant principal dans le polymere est effectuee, 
afin de preparer ainsi une fibre optique en matiere 
plastique ameiioree (voir publicationdes brevets Japonais 
avant examen Nos 84 046/1975- et 83 047/1975 ainsi que 
le brevet US No. 3 993 834. qui leur correspond). 

En connexion avec ces precedes, il est reveie, dans 
le brevet US No. 4 161 500, que 1 'attenuation de la 
lumiere accompagnant 1' existence de matieres particu- 
laires peut §tre ameiioree sur la base d»un fait tel qu'un 
monomfere.vinylique ne contient sensiblement pas de matieres 
particulaires, c»est-a-dire de preference qu'un tel 
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. monomere vinylique ne contient de preference que 100/xnm^ 
ou moins de matiferes particulaires • Selon la connaissance 
des presents inyenteurs, cependant, m^me s'il existe 
dans un tel monomere, de I'ordre de 10/ mm^ de matieres 

5 * particulaires, 1' attenuation de la Ivuniere est Importante 
et m6me 1' existence de Z/wjbP de matieres particulaires 
dans le monomere n^est pas suffisante pour obtenir xme 
fibre optique en matiere plastique ayant de faibles pertes. 
En effet, 1' existence de ^00/^m^ de matieres particulaires 

10 signifie 1» existence d« environ 20 000 matieres particulaires 
pour 1 metre de longueur de fibre dans le cas, par exemple, 
d»tine fibre optique en matiere plastique ajrant 0,5 mm 
de diametre. En consequence, si une matiere particulaire 
am^ne environ une perte de 1/1000 dB/m, cela forme une 

15 perte de 20 dB/m dans une fibre de 1 mfetre de long. Comma 
on I'a d^crit ci-dessus, on a pu confirmer que 1 'existence 
d' environ 10/mm^ de matieres particulaires provoquait 
une perte importante de transmission optique, et done mdme 
1' existence de 2/mm^ de matieres particialaires dans un 

20 monomere n'est pas sxiffisante pour fabriquer une fibre 
optique en matiere plastique ayant de faibles pertes. 

Dans le proc^dd selon le brevet US No. 4 161 500 ou 
des monomeres sont polymerises dans un systeme etanche, 
1» enlevement de la poussiere ou des impuretes et autres 

25 incorporesau moment de 1 'addition d»un initiatetir de 

polymerisation et d'un agent detransfert de chalne, dans 
les monomeres, est tente en utilisant un filtre ayant un 
diametre d'ouverture de I'ordre de 0,2 - 1 )i a I'etape 
suivante, mais de telles matieres particialaires restent 

30 encore considerablement dans les monomeres, et il existe 
nettement environ 2/mm-^ de matieres particulaires malgrfi 
1» expression indiquant qu'il ne reste sensiblement pas 
de matieres partic\ilaires . Par aillexars, la contamination 
d'un article en granules par la poussiere ou analogue ne . 

35 peut §tre evit^e dgalement dans le cas oil un mat^riau 
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d' extrusion est polymerise dans un systeme obtur^, et que 
1 'article resultant en granules est sorti et transfere 
a tin dlspositif de filage. Pour cette raison, la quantite 
d*att6auation de la fibre optique en matifere plastique 

5 fabriqu^e selon ce proced^ est simplement une valeur de 
I'ordre de 300 dB/km (a une longuexir d^onde de 656 nm). 
Par ailleurs, dans le brevet US No. 4 161 500 qui 
indique que la quantite des inQjuret^s, en particulier des 
ions d ■ impure testels que des ions de m6taux de transition ou 

10 analogues dans le polymere doit 6tre de 500 ppb ou moins, 
de preference de 100 ppb ou mbins, s'il existe 10 ppb 
de I'ion cobalt, cela provoque une augmentation considerable 
des pertes comme 50 dB/km a une longueur d'onde de 630 nm, 
ou s'il existe 100 ppb d'ion nickel, cela provoque une 

15 augmentation plus importante des pertes comme 33 dB/km 
a une longuein* d'onde de 850 nm. 

Par ailleurs, egalement dans un proc^de de polymeri- 
sation continue en masse (voir publication de brevet 
Japonais avant examen Nca 83 046/1975 et 83 047/1975 ou 

20 brevet US No. 3 993 834), les procedes pour la puri- 
fication d'un monomfere ainsi que 1 'addition d'un initiateur 
de pol3rmerisation et d'un agent de transfert de chalne 
(modificateur du poids moleculaire) dans le monomere ne 
sont pas adaptes, et done la contamination du monomere par 

25 la poussiere ou les impxiretes ne peut §tre evitSe. Bien 
qu'un tel processus permette de diminuer la perte par 
dispersion due aiix matieres particulaires ou la perte par 
absorption due axix impuretes jusqu'a un certain point, 
la valeur minimale de la qxiantite d* attenuation n^est 

30 qu'tme valeur de I'ordre de 300 dB/km (a une longueur d'onde 
de 656 nm). 

D'une part, en ce qui conceme le polymere du composant 
de la gaine, comme la Imi^re se transmettant a travers 
une fibre du coeur est transmise tout en etant totalement 
35 reflechie sur la surface limite coeur-gaine, si la lumiere 
est absorbee ou dispersee par le composemt de gaine dans 
la surface limite ci-desstis, la permeabilite d la fibre 
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optique est remarquablement r^duite. En particulier, si 
le composant de gaine pr^sente une certaine cristalli- 
sabiliW et \me certaine opacity, la dispersion de la 
lumifere est remarqiaable et de pliis, mdme dans le cas d»im 
tel composant de gaine ou desmicrarides ou micropores 
sont produits a la surface limite, la dispersion de la 
lumifere est remarquable • Comme poljnneres pour le composant 
de gaine, on connalt traditionnellement un copolymfere de 
fluorure de vinylidfene et de tdtrafluoroethylfene (voir 
"brevet US No. 3 930 103 ou publication du brevet Japonais 
No, 21 660/1978 qui lui correspond) ou un polymere de 
m^thacrylate de ,fluoroalcoyle (voir brevet Britannique 
No. 1 .037 498 ou publication du brevet Japonais 
No. 8 978/1968 qui lui correspond) et autres. Dans ce 
cas, comme il reste une certaine cristallisabilit^ dans 
le copolymere de fluorure de vinylidene et de t^tra- 
fluorodthylene, cela a pour r^sultat \m abaissement de la 
permeability optique du k la dispersion de la lumifere 
dans la surface limite coeur-gaine. Par ailleurs, bien 
qu'un polymere de m^thacrylate de fluoroalcoyle ne soit 
pas cristallin, le polymere pr^sente des inconv^nients 
parce qu'un tel pol3nnfere contenant des groupes fluoro- 
alcoyles ayant une adherence suffisante a une fibre de 
coeur, presente xm faible point d'amollissement, et 
parce que le polymere de m^thacrylate de fluoroalcoyle 
contenant des groupes fluoroalcoylesa3rant un point 
d»amollissement relativement eleve ne presente nScessaiiwiient 

pas une excellente adherence k la fibre du coeur. 
En outre, cela pose un probleme parce que des vides ou 
pores restent a la surface limite coetir-gaine, parce 
que la condition de polymerisation pour un tel m^thacrylate 
de fluoroalcoyle n^est pas appropride. Dans le cas oix 
il y a une adherence inf^rieure entre le polymere de la 
gaine et la fibre du coeur, ou bien s'il reste des vides 
dans la surface limite coeur-gaine, la dispersion de la 
Ixamiere dans la sxirface limite augmente, tandis que la 
permeability optique diminue remarquablement. 
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Afin de remedier a ces inconv^nients, -xm proc6d6 
oix uh compose polymerisa"ble insature est copolym6ris6 
en tant que troisieme composant, avec le copolym^re de 
fluorure de vinylidene et de t^trafluoro^thylene dans 

5 xme certaine gamme, ce qui permet d'ameliorer la faible 
cristallisabilit^, la transparence, 1 'adherence au 
composant du coetir et analogue du copolymere fluomire de 
vinylidene-t6trafluoro^thylene, a 6t6 propose (demande 
de brevet au Japon avant examen No» 80 758/1979). Par 

-|Q ailleurs, -un proc6d6 ou la structure du groupe fluoroalcoyle 
dans le pol3nnere de m^thacrylate de fluoroalcoyle est 
modifiee pour ameliorer le point d'amollissement du 
polymere a 6te propose (voir publications de brevels Japonais 
Nos. 8 321/1981, 8 332/1981 et 8 323/1981). Parmi ces 

-^5 precedes, \m precede ou le copolymere temaire est employ^ 
(publication Japonaise No, 80 758/1979) pr^sente un 
probleme parce que la cristallisabilit^ reste toujours, 
on ne peut done obtenir un polymfere transparent, et le 
proc^de oh la structure du groupe fluoroalcoyle est 

20 modifide (voir publicatioiB JaponaisesNos. 8 321/1981, 
8 322/1981 et 8323/1981 ) est egalement accompagn'€ d'un 
probleme parce qu'ian tel pol3^ere de methacrylate de 
fluoroalcoyle ayant un fort point d'amollissement avec une 
excellente adherence ne peut 6tre obtenu. Pour les raisons 

25 ci-dessus d^crites, les fibres optiques en matiere plastique 
fabriqu^es selon les precedes ci-dessus pr^sentent 
simplement une valeur de I'ordre de 7&% de transmittance 
blanche pour 50 cm d'une fibre optique par rapport aux 
caractSristiques de transmission optique • 

jQ La presente invention a pour objet un proc^d^ de 

fabrication d'une fibre optique en matiere plastique a 
faibles pertes, ajrant une structure coeur-gaine pr^sentant 
des caracteristiques tres excellentes de transmission 
optique, dans la region de la liamiere visible. 

55 Selon les etudes des presents inventeurs, il est 

devenu clair que le facteur pour les pertes de transmission 
optiques de fibres optiques en matiere plastique 6tait 
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derive de la dispersion de la liamiere accompagnfe de 
1» influence des impuretSs, de la poxissiere ou des micro- 
vides ou micropores contenus dans un compose synthetique 
de poids macromoleculaire. 

Par consequent, la pr^sente invention a pour autre 
ob^et xrn proced^ de fabrication d'une fibre optique en 
matiere plastique ayant de faibles pertes de transmission 
oil la contamination d»un monomere ou d'un polymere par 
les impuret^s ou la poussiere est supprim^e a partir d*une 
^tape d' introduction des matieres premieres o^squ'a me 
etape de filage de la fibre du coeur sur les bases des 
Etudes ci--dessus des presents inventeurs. 

Dans la fabrication de fibres optiques en matiere 
plastique en utilisant un polymere pr^par^ a partir de ' 
metbacrylate de methyle comme constituant principal pour 
le coeur, et en formant une gaine en un compost macro- 
mol6ciilaire synthetique ayant \m indice de refraction plus 
faible que cel\ii du coeiir, tout autoxir, le proc6d6 de 
fabrication de fibres optiques en matiere plastique ayant 
de faibles pertes selon 1» invention, est caract^rise en ce 
qu'un initiateur de polymerisation et un agefnt de transfert 
de chaine sont ajout^s par 1 ' interm^diaire d^une etape de 
distillation des deux ingredients dans un monomere de 
metbacrylate de methyle distilie a une condition de pression 
reduite dans un systeme obture ou etanche, et ensuite le 
monomere est polym6rise tout -en msd.ntenant la condition 
de pression reduite, et ensiiite le polymere resultant 
du coeur est soumis i un filage a l^etat fondu tout en 
maintenant le systfeme obture ou etanche* 

Dans ce cas, la condition de pression redxiite ci-dessus 
peut §tre obtenue dans tane condition ou il n'existe 
sensiblement pas d'oxygJsne, mais il faut noter qu'une telle 
condition de pression reduite peut bien entendu fetre 
obtenue par d'autres precedes traditionnels, 

Selon un mode de realisation prefere de 1* invention, 
un initiateur de polymerisation et un agent de transfert 
de chaine sont ajoutes k un monomere de metbacrylate de 
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m^thyle de fagon que le nombre de poussiferes dans le 
monom&re ci-dessus soit de 20 ou moins pour 10 cm de la 
longueur du tra;Jet de Ixamiere, c»est-a-dire environ 1 
ou moins pour 1 mm^ en tout emplacement dans le monomere 

5 ci-dessus, quand un tel monomere est observe en I'irradiant 
au moyen d'xm laser He-Ne a une longueur d'onde, -par 
exemple, de 632,8 nm, le monomere de m^thacrylate de 
m^thyle auquel ont ete ajout^s I'initiateur de polyme- 
risation et 1' agent de transfert de chaine est souiais 

10 a une polymerisation en masse a \me temperature sup^rieure 
a la temperature de transition vitreuse du polymere de 
m€thacrylate de m^thyle pour obtenir un polymere dans un 
systeme etanche de fag on que chaque teneur en ioissde m^taxax 
de transition dans le polymere ci-dessus soit de 50 ppb 

15 ou moins en fer et manganese, 10 ppb ou moins en cuivre 
et nickel, 5 ppb ou moins en chrome ou 2 ppb ou moins en 
cobalt, le polymere est soumis k un filage a I'etat fondu 
a une temperature ou des vides ne se prodxiisent pas^pour 
fonner une fibre de coeur et une gaine en un compost 

20 macromoleculaire synth^tique et sensiblement amorphe ayant 
un indice de refraction inf^rieur a celui de la fibre du 
coeur est form^e autour» 

Selon un autre precede de 1 'invention, xm monomere 
principal formant le coeur, un sous-monomere formant le 

25 coeur, xm initiateur de polymerisation et \m agent de 

transfert de chaaiie sont amenes par une etape de distilla- 
tion atmospherique ou de distillation a pression r^duite 
(le terme est employ^ ici comme synonyme de "distillation 
sous vide") de tous ces ingredients a xin recipient de 

30 polymerisation ou une polymerisation en masse peut §tre 
effectuee k une condition de pression reduite dans un 
systeme totalement obture ou etanche, et les monomeres 
ainsi distilies sont sotmiis a une polymerisation en masse 
dans le recipient de polymerisation pour preparer un 

35 polymere formant le coeur* Par ailleiars, on comprendra 

que les divers materiaux macromoieculaires ci-dessus peuvent 
§tre distilies separement les ims des autres, ou peuvent 
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- 6tre distillSs dans ime condition ou au moins devoc types 
des matSriaux sont m^lang^s l*xm a 1 'autre. 

L' invention sera mieux compriBe et d'autres buts, 
caract^ristiques, details et avantages de celle-ci 

5 apparaltront plus clairement au cours de la description 
explicative qui va suivre faite en r^f^rence aux dessins 
sch^matiques annexes donnas uniquement k titre d'exemple 
illustrant plusieurs modes de realisation de 1' invention,, 
et dans lesquels : 

10 - la figure 1 est une representation graphique 

illustrant les rfisultats mesures des caract^ristiques de 
transmission optique dans la region de la lumi&re visible 
d'une fibre optique tout en matiere plastique, ayant une 
faible attenuation, fabriqu^e selon un proc^de tradition- 

15 nel, la longueur d'onde etant indiqu^e sur I'axe des 
abscisses et la perte de transmission sur I'axe des 
ordonnees ; 

- la figure 2 est un schema d'xin exemple de la 
construction d'un dispositif pour fabriquer une fibre 

20 optique en matiere plastique ayant de faibles pertes selon 
la pr^sente invention ; 

- la figure 3 est une representation graphique 
illustrant les caracteristiques <te transmission de la fibre 
optique en matiere plastique fabriquee selon 1» exemple 1 

25 de la pre sent e invention ; 

- la figure 4 est une representation graphique 
illustrant les caracteristiques de transmission de la fibre 
optique en matiere plastique fabriquee selon 1' exemple 3 

de la presente invention ; 
30 - la figure 5 est un schema montrant la construction 

d'une partie pour amener des additifs dans un dispositif 
traditionnel de fabrication utilise dans une exp6r±ejice 
de comparaison a la presente invention ; 

- la figure 6 est une representation graphique 
35 illustrant les caracteristiques de transmission de la 

fibre optique en matiere plastique fabriqu6e au moyen du 
dispositif de la figure 5 ; 
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- la figure 7 est un schema montrant un exemple 
d'un moyen poiir enduire un composant de gaine utilise 
dans la presente invention ; 

la figure 8 est une vue en coupe montrant une fibre 
3 optique en matiere plastique ayant une structure coeur- 
gaine ; 

- la figure 9 est une representation graphique 
illustrant les resultats mesures des caract^ristiques 
de transmission optique dans la region de la lumifere 

-|0 visible, de la fibre optique en matiere plastique ayant 
de faibles pertes se composant du polym^thyl m^thacrylate 
prepare selon 1' exemple 4 de 1* invention, comme composant 
du coeizr et un copoljnnere de 70 moles % 1H, 1H, 5H-octa- 
fluoropentyl m^thacrylate et 50 moles % 1H, 1H, 3H-tdtra- 

^13 fluoropropyl m^thacrylate comme composant de gaine ; 

- la figure 10 est une representation graphique 
illustrant des resultats mesurSs des caracteristiques de 
transmission optique dans la region de la lumifere visible 
de la fibre optique en matiere plastique ayant de faibles 

20 pertes se composant du copolymere' de 90)6 en moles de 
methacrylate de m^thyle et de lOji en males d'acrylate 
d » ^thyle^ pr€par6 selon 1' exemple 5 de 1' invention, comme 
composant du coeuretd'me composition uniforme et 
transparent e pr^paree en a^outant 25?^ en poids d'xm 

25 polym^re de 1H, 1H, 3H-t5trafluoropropyl methacrylate 
k 75% en poids d'tan copolymere de 85?^ en moles de 
fluorure de vinylidene et 159^ en moles de t^trafluro- 
ethylene, et en fondant et en m^langeant I'xm avec 1» autre 
comme composant de gaine ; 

30 ~ 1^ figure 11 est une representation graphique 

illustrant les resultats mesures des caracteristiques de 
transmission optique dans la region de la lumiere visible, 
de la fibre optique en matiere plastique ayant de faibles 
pertes se composant du polymethyrl methacrylate prepare 

35 selon 1' exemple 8 de 1* invention comme composant du coeur ;et 

- la figure 12 est une representation graphique 
illustrant les. resultats mesures des caracteristiques de 
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transmission optique dans la region de la lumiere visible, 
de la fibre optique en matiere plastique ayant de faibles . 
pertes comprenant le copolymere de metbacrylate de m^thyle ; 
et de styrene prepare selon I'exemple 10 de 1' invention, 

5 ' comme composant du coeur. 

La figure 1 est une representation graphique illustrant 
les caract^ristiques de transmission optique d'une fibre 
optique tout en matifere plastique, ayant une faible 
attenuation, se composant d'un coeur fait en pol3naiethyl- 

10 methaciylate et d*une gaine en un copolymere de resine 
de fluor , fabriqufe selon un proced^ traditionnel. Dans 
ce cas, Dependant, on obtient simplement, comme valeur 
minimale de 1 'attenuation, respectivement, des valeurs 
telles que 350 dB/km a la la:igteur d'ccde de 650 nm,de 330 dB/km 

15 a 570 nm et de 400 dB/ka a 530 nm, et en particxalier du 
c6te des courtes longueurs d'ondes, 1 'augmentation de la 
perte due a la dispersion est remarquable* 

Selon la connaissance des presents inventexirs, il 
est devenu clair que la perte par absorption en se basant 

20 sur les harmoniques eleves de 1 'absorption des vibratians 
infrarouges dans ime liaison carbone-liydrogene d'lme 
fibre optique en matiere plastique comprenant un coeur 
en polymethyl metbacrylate est inf^rieure a 10 dB/km 
a une longueiir d'onde de 580 nm ou moins. En effet, le 

25 facteur ma;)eur d'tme perte considerable du c6t6 des courtes 
longueurs d'ondes de la figure 1 est dti a la perte par 
dispersion et en consequence, il est devenu possible de 
fabriquer une fibre optique en matiere plastique ayant 
de faibles pertes soit en redxiisant ou en eiiminant les 

50 impiiretes, la poussiere ou les microvides ou micropores 
dans la mol6ciile du polymfere synthetique, provoquant la 
perte par dispersion selon tout processus efficace. 

De ce point de vue, tous les materiaux a employer 
dans la presente invention sont distilies et purifies, 

35 et toutes les etapes, c'est-a-dire jusqu'a l*etape de 
filage, sont effectuees continuellement dans un systeme 
obture, afin d*emp§cher ainsi la contamination du produit 
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final au moyen de poussieres ou d'impxoretes, pour 
atteindre la fgalisation d»une fibre optique en matiere 
plastique ayant de faibles partes. Selon la presente 
invention, les monomeres pour le mat^riau du coeur, l»ini- 
tiateur de polymerisation et l» agent de transfert de 
chaine sont distilles et pxarifies en condition obtur^e ou 
etanche, ensviite lan recipient de polymerisation est charge 
des materiaux ainsi distilles et la polymerisation est 
effectuee en chauffant ces materiaux sous pression r^duite, 
Le polym^re resultant, qui est maintenu a la condition 
obturee tandis qu'il est au repos, et dont la temperature 
n»est pas abaiss6e a la temperature de transition vitreuse 
ou moins, est continuellement amene a un dispositif de 
filage pour filer le polymere afin d'obtenir par suite 
une fibre. 

Dans la presente invention, un composant du coeur de 
la fibre optique peut §tre un polymfere qui est pr6par6 
par polymerisation en vrac du monomere de methacrylate de 
methyle a une temperature superieure a sa temperature de 
transition vitreuse en utilisant un initiateur de poly- 
merisation radicalaire presentant une activite favorable 
a \me temperatiare superieure a la temperature de transition 
vitreuse du polymere de methacrylate de methyle, par 
example le polymere contenant au moins 509^ en moles d'xme 
unite de methacrylate de methyle. Afin d'empfecher la 
contamination d'un tel polymere du' coeur indique ci-dessus 
par une substance particulalre telle que de la poussifere 
ou analogue, il est insxaffisant de simplement distiller 
le monomere. En effet, le simple usage d'un filtre ayant 
un diametre d'oixverture de l»ordre de 0,1 p dansle cas ou 
I'on aooute tin initiateur de polymerisation ou un agent 
de transfert de chaine (c»est-a-dire modificateur de poids 
moieculaire) dans le monomere distilie et purifie, 
provoque toujours une contamination par de nombreuses 
poussieres minusciiles, et cela donne une dispersion de la 
liamiere. Par consequent, dans la presente invention, un 
initiateur de polymerisation et un agent de transfert de 
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chalne sont distilles dans un dispositif de polymerisation 
d'xm systeme obtur^ ou gtanche dans ime condition de 
pression r^dioite, et 1 'addition est effectuee de faQon 
queseiile leur fraction soit incorpor^e dans le monomere, 
5 • Par suite, il derient possible que la contamination 

au moyen de poussieres minuscules soit remarquablement 
supprimee, on peut done d'autant reduire la perte due 
a la dispersion de la Ixmaiere. En consequence, la poussiere 
dans le monomere ou ont etS ajoutes un initiateur de 
10 polymerisation et un agent de transfert de chalne. peut 
§tre reduite au point que le nombre de poussier© soit 
de 1/.100 en comparaison a celui obtenu dans une m^thode 
traditionnelle en tout point dans le dispositif, par 
exemple quand le monomere est irradid au moyen d'un laser 
-|5 He-Ne ayant une longueur d'onde de 632,8 nm (le dlametre 
du faisceau lumineux etant de I'ordre de 0,5 nim) pour son 
observation. Plus parti culierement, un tel nombre de 
poussieres peut dtre r^duit a 0,02-20 ou moins pour 10 cm 
du trajet optique (les taches ou points de lumi^re a 
20 observer etant de 0,02-20 ou mofhs), c'est-a-dire 1-1000 
pour 1 cm"^ (1 ou moins dans la plupart des cas), en 
d'autres termes, la concentration de la poussiere peut 
§tre diminu^e sensiblement a 1 ou moins poiir 1 mm^ du 
monomere, et est ^galement facile de maintenir une poussiere 
25 pour 1 cm^ du monomfere. Etant donn^ ce qui precede, il est 
preferable que les initiateurs. de pol3nDaerisation utilises 
icisajba* ceux pouvant facilement §tre distilies sous 
pression reduite. On peut citer comme exemplesd'un tel 
initiateur de polymerisation, des peroxydes organiques 
30 comme le di-tert-butyl peroxyde, le peroxydede dicungae, 
I'hydroperoxyde de cum^ne et analogueS| ou des composes 
azo comme 1 'azo-tert-butane, I'azobis-isopropyDe et analogues 

Par ailleurs,il est soijhai table qu'xme queue 
d 'absorption comme 1 'absorption de transition des electrons 
35 ou analogue d'un initiateur de polymerisation dens la region 
de la lumiere ultraviolette n'affecte pas la region de la 
lumiere visible afin d'obtenir une fibr optique en matiere 
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plastique ayant de failDles pertes dans la region de la 
liMiere visible • Panai ces initiateiirs de polymerisation, 
leurs examples sp^cifiques presentant une activity 
favorable a une temp^ratiire superieure a la temperature 

5 de "transition vitreuse du polymere de methacrylate de 
m^thyle comprement les composes alkylazo comme I'azo- 
tert-butane, l»azo-n-butane, l»azo-iso-propane, I'azo-n- 
propane, I'azo-cyclohexanone et analogue, et en particulier 
I'azo-tert-butane, Des initiateurs de polymerisation 

10 autres que des composes azo, par exemple des initiateurs 
de polymerisation radicalaire comme le di-tert-butyl- 
peroxyde, le peroxyde de dicumyle, le 'pevoxyde de methyl 
ethyl cetone et analogues ont tine absoiTption assez forte 
dans la region de la Ixxmiere ultraviolette et en consequence,' 

15 la queue de 1* absorption affecte la region de la lumifere 
visible. Par ailleurs, les initiateurs de polymerisation 
radicalaire de la sSrie azo autres que les composes 
alkylazo, comme 2,2'-bis-^zobisisobutyronitrile, azo- 
biscyclohexane carbonitrile et analogues, ont ime influence 

20 comparativement faible sur la region de la lumiere visible 
de 1» absorption ultraviolette, mais leur temperature 
active preferable est comprise entre 60 et 70*C et en 
consequence, la pol3rnierisation doit §tre effectuee a 
une temperature bien plus faible que la temperature de 

25 transition vitreuse du polymere de methacrylate de methyle 
dans ce cas. 

II est egalement preferable que 1' agent de transfert 
de chalne employe dans la presente invention soit celui 
qui peut facilement §tre. distilie sous pressionreduite, . 

30 Four un tel agent de transfert de chalne, les mercaptans 
sent appropries, et on peut en citer comme exemples 
specific un mercaptan primaire comme n-butyl-, n-propyl- 
mercaptan ou analogue, un mercaptan secondaire comme 
sec-butyl-, isopropyl-mercaptan ou analogue, et un mercaptan 

35 tertiaire comme tert-butyl-, tert-hexyl-mercaptan ou 
analogue, ou bien des mercaptans aroma tiques comme. le 
phenyl-mercaptan et analogues 



17 



2493997 



Dans la pr^sente invention, xm copolymere contenant 
au moins 50?^ en moles d'uniteade methacrylate de m^thyle 
peut §tre utilise comme composant du coeur autre que 
. I'homopolymere de methacrylate de m^thyle ci-dessus 
5 mentionne. On peut citer comme exemples du composant du 
copolymfere, des esters acryliques comme I'aciylate de 
m^thyle^ I'acrylate d ' ethyls, l^acrylate de propyle, l»acrylate 
de butyOe et analogues, des esters mdthacryliques comme 
le methacrylate d'ethyle, le methacrylate de propyls, le 
-|Q methacrylate de butyleet analogues ou du styrene et autres, 
Dans ce cas, comme chaque point d' ebullition de ces 
composants est compris entre 80 et 160*C sous des presslons 
normales, tin tel composant peut facilement ttre distill^ . 
comme dans le cas du methacrylate de methyle, un tel 
composant peut done &tre ajoute au monomere de methacrylate 
de methyle i>ar la distillation. En consequence, la teneur 
en impuretes ou poussieres peut §tre remarquablement 
diminuee egalement dans le cas ou I'on adopte un tel 
composant, ainsi on peut fabriquer des fibres optiques 
20 matifere plastique contenant un copolymere ayant une 

faible dispersion de la limiiere, pour le coeur. Afin de 
diminuer la dispersion de la lumiere due aux fluctuations 
de concentration accompagnant la presence, d'un pol3nnere 
a deux composants, il est preferable que la composition 
25 du copolymere soit preparee sous la forme d*\me composition 
azeotrope et si le copolymere est tin copolymere contenant 
au moins 90?^ en moles, de preference au moins 959^ en moles 
de methaci^ylate de methyle, la fluidite. du copolymere 
dans le cas d'un filage a I'etat fondu est ameiioree, 
on peut done obtenir ainsi d ' exeellentes caracteristiques 
de transmission optique. . 

Dans la presente invention, 1 'utilisation d'une 
pol3nnerisation en suspension, d'une polymerisation en 
emulsion, d'une polymerisation en solution et polymerisation 
analogue n'est pas souhaitable dans le cas ou I'on 
polymerise le composant du coeur. Cela est dCl au fait 
que, bien que I'on obtiennem polymere de haute durete 
selon un precede industriel dans une polymerisation en 
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emulsion ou en suspension, comme on emploie une grande 
qiiantite d'eau dans ce cas, il y a a craindre une 
contamination du polymere par les matieres ^trangeres 
dans I'eau, et en outre il y a ^galement a craindre une 

5 contamination par les matieres etrangeres dans I'etsgpe 
de deshydratation. De m6me, dans une pol37merisation en 
solution, comme on utilise "une solution, il y a a craindre 
une contamination du poljrmere par des imptiretes ou 
matieres etrangeres dans la solution, et il y a de plus 

10 a craindre que le pol3nnere soit contamine de ces matieres 
etrangeres dans le cas de son isolement. 

Pour ces raisons, un pol3nnere du composant du coeur 
selon 1' invention est produit au moyen d'une polymerisation 
en masse. Dans le cas d'une telle polymerisation en masse, 

15 si la temperatxire de polymerisation est ajustee a celle 

qui est superieure a la temperature de transition vitreuse 
du polymere produit, la presence de tensions internes du pdLy- 
tttferes au moment de son chauffage a une haute temperature, 
ou de microvtdes ou de micropores dans le polymere 

20 au moment de son filage dans le cas ou le polymere du coeur 
est soijimis a un filage a I'^tat fondu suivi de la formation 
du polymere peut §tre efficacement supprim^e, ainsi la 
presence des pertes dues a une dispersion de la lumiere 
a I'interieur de la fibre optique fabriqu^e peut §tre 

25 remarquablement reduite* On prefere xme temperature de 
polymerisation entre 100 et 180*^0 mais il faut que la 
temperature soit graduellement elevee aux valeurs elev6es 
de faQon que la conversion en polymere soit d'au moins 
98%, et de preference de 99% ou plus. Au contraire, si 

30 la temperature n'est pas graduellement eiev^e jusqu'a 

des valeurs elevees, mais que le monomere est instantan6nent 
polymerise a des temperatures elevees par augmentation 
rapide de cette temperature, la reaction de polymerisation 
s'echappe par effet de gel, et cela est la cause de la 

35 production de vides. Par ailleirrs, il y a a craindre que 
le polymere se depolymerise dans le cas ou la temperature 
de la polymerisation depasse 190**C pendant longtemps. 
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Dans la pr^sente invention, comme le polymere est soumis 
a lan filage a I'etat fondu suivi du processus de poly- 
merisation du composant du coeur, sans baisser la temp6- 
. rature du pol3nnere a une valeiir inferieure a sa temperature 

5' de transition vitreuse, il n'y a pas de changement 

remarquable du volume du polymere, on peut done obtenir 
une fibre optique ayant moins de microsrides . Par suite 
de la detemination des ions metalliques comme impurete 
dans le polymere ainsi obtenu selon une analyse radio- 

-10 chimique, il est dievenu clair que de tels ions metalliques 
comme impurete contenaient 50 ppb ou moins de f er et de 
manganese, 10 ppb ou moins de cuivre et de nickel, 5 ppb 
ou moins de chrome et 2 ppb ou moins de cobalt, et de ce 
point de vue, il est egalement facile de produire xm tel 

15 polymere contenant 20 ppb ou moins de fer et de manganese, 
5 ppb ou moins de cuivre et de nickel et 2 ppb ou moins 
de chrome. 

Dans la presente invention, un monomere de methacrylate 
de methyle auquel sont ajout^s un initiateur de polymeri- 

20 sation et un agent de transf ert de chalne, est polymerise 
a pression reduite dans un systeme obture ou etariche, 
et le polymere resultant du coeur est somis a un filage 
a la fusion tout en maintenant I'etat obture, et par 
consequent il n'y a pas de contamination du polymere 

25 du coeur par de la poussifere ou des impuretes et en 

outre, la formation des microvides y est supprimee# De 
plus, il n'y a aucune contamination du polymere par la 
poussiere dans le cas du filage du polymere, on peut done " 
ainsi obtenir una fibre optique ayant de faibles pertes, 

30 oiX la parte par dispersion est remarquablement rediiite 
en comparaison a celle d'une fibre traditionnelle • 

La composition de la gaine utilisee dans la presente 
invention est un compose macromoleculaire synthetique 
ayant un indice de refraction inferieur a celui du coeur, 

35 d'au moins 0,5?^, de preference de Z% et mieux d'au moins 
En particulier, quand on utilise un polymfere sensi- 
blement amorphe comme composant de la gaine, on peut 
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fa*brjlquer une fibre optique ayant excellentes 
caracteristiques de transmission optique. On peut citer 
comine exemples d'm tel composant de la gaine, des 
polymeres bien connus poxir le composant de la gaine coimne 

5 des polymeres ou copolymeres d* esters f lucres de m^tha- 
crylate d'acryi ou de methyle, des copolymferes de mati feres 
plastiques fluorees comme le tetrafluoro^thylene, 
I'hexafluoropropylene, le fluorure de vinylid^ne, le 
trifluoromonochloroetlxylene et analogues, ou des elastomeres 

1Q comme vine r^sine de silicone et analogues. 

Pour un tel composant de la gaine, par exemple^un 
copoljrmere prepare a partir de deux methacrylates de 
fluoroalcoyle ayant des groupes fluoroalooy3e6dif f erents 
les uns des autres est particulierement adapts, Dans ce cas, . 

-J 5 qxiand un copolymere obtenu en combinant un m^thacrylate 
de fluoroalcoyle ayant une adherence particulierement 
exoellente par rapport a un autre mSthacrylate de fluoro- 
alcoyOfi ayant ime temperature de distorsion a la chaleur 
relativement elevee est employe, on peut fabriquer une 

20 fibre optique ayant des caracteristiques de transmission 
optique particuliferement excellentes. On peut citer 
comme exemples d'une telle combinaison indique^ ci-dessus, 
\m copol3rmere de 759^ en moles de 1H, 1H, 5H-octafluoropentyl 
methacrylate et de 25% en moles de 1H, 1H, 3H-t6trafluoro- 

25 propyl methacrylate, un copolymere de 6096 en moles de 

1H, 1H, 5H-octafluoropentyl methacrylate et de 40Ji en moles 
de 1H, 1H-pentafluoropropyl methacrylate, un copolymere de 
80% en moles de 1H, 1H, 5H-octa'fluoropentyl methacrylate 
et de 20?^ en moles de 1H, 1H-trifluoroethyl methacrylate 

20 et copolymeres analogues. Si de tels copol3naieres sont' 
employes comme materiau de. la gaine d'xme fibre optique 
selon 1' invention, par exemple, on peut rem^dier^un incon- 
venient tel que la faible temperature de distorsion a la 
chaleur du materiau de la gaine oCl on utilise un polymere 

25 de 1H, 1H, . 5H-octaf luoropentyl methacrylate comme composant 
de la gaine, ou comme materiau fragile de la gaine ou oh 
emploie un polymere de 1H, lH-trifluoromethyl methacrylate 
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comme composant de la gaine, Afin d» obtealr xan tel 
copol3mere de methacrylate de fluoroalcoyl^ on melange 
deux types de methacrylates de fluoroalcoyle diff erents 
a chaque qtiantite requlse, un. initiateiir de polymerisation 
et un agent de transfert de chalne y sont a;joutes et 
ensxiite le melange resultant est 6vacue et d^gaz^, et la 
polymerisation est effectuee en l^absence d'oxyg^ne. Dans ■ 
ce cas, il est preferable que le poids mol^culaire du 
copol3rmere soit compris entre 20 000 et 100 000 , en 
poids moleculaire moyen en poids comme on le d^crira plus 
particulierement ci-apres. 

II est egalement possible de fabriquer une fibre 
optique ayant une excellente transmission optique, en 
utilisant xme composition obtenue en fondant et en incoi?- 
porant un polymere de methacrylate de f luoroalcoyle dans 
un copol3^ere de fluoioire de vinylidene -tetrafluoro- 
ethylene comme composant de la gaine. Ce type de copolymere 
de fluorure de vinylidene-tetrafluoroethylene a 6t6 
lui-m§me utilise comme composant de la gaine de fibres 
optiques en matiere plastique. Quand une fibre de coeur 
est couverte d'lm tel copolymfere a une epaisseur de 
plusieurs dizainesde microns comme materiau de la gaine, 
la fibre optique resultante semble §tre transparente 
a un certain point. Cependsuit, comme la cristallisabilitS 
reste essentiellement dans le copolymere, sa boulette 
est trouble et par suite, cel^ devient un facteur d 'aug- 
mentation de la dispersion dans la surface limite coeur- 
gaine, Quand un methacrylate de fluoroalcoyle essentiel- 
lement non cristallin est incorpor^ dans \m tel type de 
copolymere, la cristallisabilite du copolymere est 
dispersee, on peut done obtenir une composition transparente 
Dans ce cas, il est preferable que la quantity du polymere 
de methacrylate de fluoroalcoyle soit comprise entre 
10 et 50}i en poids. Si \me telle qmntite est inferieure 
a 109fi en poids, cela est insxiffisant pour gliminer tota- 
lement la cristallisabilite du copolymere de fluorure 
de vinylidene-tetrafluoroethylene, tandis que si la 
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quantite depasse 5QJ6 en poids, des avantages tels qu'une 
resistance mecanique, une adherence, une resistance a la 
chale\ir favorables et analogues pour le composant de la 
gaine du copolymere de fluorure de vinylidene-tetra- 
5 fluoroethylene sont perdus. Si la tenexor en fluonire de 
vinylidene dans le copolymere fluonire de vinylidene- 
tetrafluoroethylfene utilise ici est de 60 moles % ou plus, 
on obtient une excellent.e adherence de la fibre optique 
r^sultante ♦ 

Par ailleurs, si I'on adopte connne composant du coeur, 
vox copolymere ayant une composition azeotrope de metha- 
crylate de methyle et de styrene, son indice de refraction 
se trouve de 1,54 et en consequence, il devient possible 
que de tels polymeres, en tant que polymeres d* esters 

-15 methacrylique.s comprenant le pol3nnethyl m^thacrylate, 
des copolymeres d'esters acryliqueset d* esters methacry- 
liqueset des 6lastomeres tels que les copolymeres 
d» ethyl ene-acetate de vinyle et autre s puissent §tre 
utilises comme composants de la gaine de la fibre optique 

20 selon 1 'invention. Cependant, il faut noter que le 

composant de la gaine n'est pas limite a ces polymferes ou 
copolymeres, mais que tout compose macromoleculaire 
synthetique optiquement transparent et r^pondant de plus 
a la condition concemant la difference des indices de 

25 refraction entre les composants de la gaine et du coeur 
peut §tre utilise dans la presente invention. 

Selon la presente invention, dans le cas ou un 
polymere du coeur est soumis a un filage a I'etat fondu, 
un tel pol3miere qui est produit au moyen de la polymeri- 

jO sation a une temperatxare superieure a la temperature de 
transition vitreuse du polymere de methacrylate de methyle 
est amene a un dispositif de filage a l"etat fondu sans 
faire baisser la temperature du polymere a une valeiu: 
inferieure a la temperature de transition vitreuse ci-dessus. 

35 En consequence, une fibre optique non accompagnfe de micro— 
vides au moment du filage du pol3niiere du fait de la 
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* production de tensions internes ainsi que d'un changement 
de volume dans le pol3nnere, et ayant une faible perte 
par dispersion peut §tre obtenue. 

En fabriquant la fibre optique en matiere plastique 

5 , selon 1 'invention, un precede de filage compose a I'etat 
fondu ou vn ensemble formant filiere de coeur-gaine est 
utilise, est adopte. A' part cela, un procedd povir 
fabriquer la fibre optique en matiere plastique enlmmeiB5aatt 
\m polymere d'un composant du coeur forme en xme fibre 

10 dans une solution concentree d'un polymere du composant 
de la gaine, ou un precede consistant a revStir le 
polymere du composant du coeur fibreux par la solution 
concentree du composant de la gaine par un orifice peut 
^galement &tre employe. Dans I'immertion ou I'enrobage 

15 ou revStement du polymere du composant du coein? dans ou 
par la solution concentree du polymere du composant de la 
gaine, on peut obtenir d'excellentes caract^ristiques de 
transmission optique parce que le revStement du polymere 
du' composant du coeiir par le polymere du composant de 

20 la gaine est effectue imm6diatement apres extrusion du coeur,. 
ce qui diminue la contamination du composant du coeur par 
la poussiere ou analogue, autant que possible. 

Dans le cas de la mise en oeuvre du precede selon 
1' invention, il est appropri^ d^utiliser un dispositif de 

25 fabrication qui comprend un pot. de distillation formant 
le coeur pour distiller un certain nombre de materiaux 
macromolecxilaires formant le coe\ar a une condition de 
pression reduite, un pot de distillation de l»initiateur 
de polymerisation pour distiller vn initiateur de poly- 

30 merisation en condition de pression reduite, un pot de 
distillation du modificateur du poids mol6cLilaire poxir 
distiller un modificateur afin d'ajuster ^cbaque poids 
moieculaire des materiaux macromoleculaires ci-dessus 
formant le coeur en 1 'absence d'oxyg&ne, et un recipient 

55 de polymerisation formant le coeur pour former un matdriau 
de coexir a partlr des materiaux macromoleculaires 
distilles dans les pots de distillation respectifs ci-dessus 
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et le recipient de polymerisation qui est relie a chacun 
des pots de distillation ci-dessus par irn tube de 
refroidissement et est pourvu d'une chemise de refroi- 
dissement. 

5 . • Dans le cas oil I'on fomie vn materiau du coeur, ime 
solution d'un monomere qui a ete amenee au recipient de 
pol3merisation est distillee en vine condition telle que 
les ma tier es etrangeres optiques soient totalement retirees 
par une autre distillation atmospherique ou une distillation 

10 sous vide, est soumise a une polymeris^ation en masse 

et apres cette polymerisation, le polymere resultant est 
ensuite soumis a un filage a I'etat f:ondu, afin de former 
le materiau du coeur des fibres optiques en matiere 
plastique • 

15 precede selon 1 'invention est effectu^ dans un 

syst^me parfaitement etanche en 1 'absence d'ozyg&ne dans 
une condition de pression reduite^ a partir de I'^tape 
de distillation du monomere formant le coeur, de I'initia- 
teur de polymerisation et du modificateur du poids mol6- 

20 culaire (agent de transfert de chalne) ^usqu'a I'^tape 
de filage a I'etat fondu, qui est effectu^e en suivant . 
une etape de polymerisation en masse • Ainsi, selon 
1' invention, la polymerisation en masse est effectu^e 
en 1 'absence d'eau et d'oxygene ainsi que de matieres 

25 etrangeres optiques, cela permet done d'^viter des 

inconvenients tels que la contamination du polymere par 
des matieres etrangeres optiques, et 1' obstacle d<l a 
la coloration par oxydation du polymere accompagnant • 
la polymerisation en suspension comme dans un procede 

30 traditionnel est elimine . be pliis, selon 1' etude des 
presents inventeurs, il est devenu clair que les pertes 
de transmission de la fibre optique en matiere plastique 
fabriquee par la presente invention ne son pas autant 
affectees que ce qui est d^crit dans le brevet US 

35 No. 3 993 834 ou dans les demandes de brevet au Japon 
Nos. 83 046 et 83 047/1975, m$me s'il reste environ 5% 
du monomere n'ayant pas r^agi dans le polymere. 
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Un monomere constitu6 de m^thacrylate de m^thyle 
ou analogue est un monomere qui a a peine la capacite 
d'amorcer la polymerisation et qui ne peut contr&ler le 
poids mol6culaire en lui-m§me et en consequence, dans le 

3* cas ou la pol3rmSrisation en masse est adoptee pour la 

polymerisation de ce monomere, il est necessaire d'a^outer 
un initiateur de polymerisation tel que de l*azo-tert- 
butane, de 1 'azobisisobutyronitrile ou du di-t-butyl 
p^roxyde ainsi qu'un modificateur du poids moleculaire 

10 comme du n-butyl mercaptan. 

Selon 1' etude des presents inventeurs, il est ^galement 
devenu apparent que les matieres optiques etrang^res 
contenues dans un monomere, un initiateur de polymerisation 
ou un modifioateur du poids moleculaire alfectaient de fa^on 

15 remarquable les pertes de transmission d'une fibre optique 
en matiere plastique* De telles matieres etrangeres 
optiques ne peuvent 6tre retirees en utilisant xm filtre 
ordinaire, et m§me pas en utilisant un filtre de poly- 
tetrafluoro^thylene commercialism ayant le diametre plus 

20 petit d'ouverture, 0,1 yi, qii n»esti)as ^rode par un monomfere ^ 
1» initiateur de polymerisation et le modificateiir du 
poids moleculaire comme cela est r6v6l6 dans le brevet US 
No. 4 161 500. Cela est dtl aufeit que la fenfetre de la perte 
de la fibre optique en matiere plastique est dans la region 

25 de l\Miere visible (0,4-0,8 fi) et que la perte par 
dispersion affectant de fagon nefaste la perte de 
transmission est d^finitivement accrue par les matieres 
etrangeres optiques, chacune ayant \me dimension corres- 
pondant a environ 1/10 - 1/20 ou moins de la longueur 

30 d'onde, c*est-k-dire une dimension comprise entre 0,08 

et 0,02 }i ou moins, et done les matieres etrangeres optiques 
ayant \me dimension de 0,1 }i ou moins ne peuvent §tre 
retirees m§me par le filtre ci-dessus ayant le plus petit 
diametre d'ouverture, 

35 La pr6sente invention permet de r^soudre 1« incon- 

venient ci-dessus indique parce que le monomere, 1' initia- 
teur de polymerisation et le modificateur du poids 
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moleculaire a utiliser sont soumis a unie distillation. 
Le principe de la distillation se rapporte a im procede 
d» utilisation des differences des points d' ebullition 
des materiaux a distiller, et le fait qu'un certain 

5 materiau puisse §tre distille depend generalement des 
poids moleculaires des oTojets a distiller.' Chaque poids 
moleculaire du monomere, de I'initiateur de polymei^isation 
et du modif icateur de poids moleculaire employe dans 
l*invention est de I'ordre de 1000 au plus et en consequence, 

10 les materiaux ayant un tel poids moleculaire peuvent fttre 
suffisamment distilles au moyen d'une distillation 
atmospherique ou egalement d'une distillation sous vide, 
a xin vide pousse de l^ordre de 1,53x10"-^a1,33s10'"^ ^^fe'"^ 
aille\irs, les matieres ^trangeres optiques ne sont pas 

15 compatiaes avec le monomfere, I'isaitiateur de poljrmerisatica, 
le modif icatexir du poids moleculaire ou le polymere, et 
le poids moleculaire des matieres etrangeres optiques 
est generalement compris entre 1000 et environ plusieiirs 
centaines de millions, ainsi ces matiferes etrangeres 

20 optiques ne s*6vaporent jamais m&me sous un vide pousse 
de I'ordre de 1,33x10"^ a 1,33 x 10""^ N/m^. 

Comma on I'a decrit ci-dessus, quand chaque materiau 
macromoleculaire est distille et introduit dans un 
recipient de pol3rinerisation, un tel recipient de polyme- 

25 risation est trhs facilement rempli d'une solution 

du monomere contenant I'initiateur de polymerisation et 
le modificateur du poids moleculaire o\x la concentration 
des matieres etrangeres optiques est representee par le 
nombre de matieres etrangeres comme 1 ou moins pour 1 cm^. 

30 La polymerisation en masse qui suit d'xm tel monomfere 
et par suite, d'un polymere formant le coeur ou la 
concentration des matieres etrangeres est de 1 ou moins 
pour 1 cm^ peut §tre tres facilement produite. Dans ce 
cas, la concentration des matieres Etrangeres optiques 

35 peut 6tre mesuree de fagon que la solution du monomere 
a mesiarer soit irradiee au moyen d' un laser He-Ne ayant 
par exemple, une longueur d'onde de 632,8 nm (ledianfetre 
du flux de lumiere 'tant de I'ordre de 0,5 mm) pour 
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deterininer combien de matieres etrangeres existent 
dans im trajet optique prescrit, par exemple 10 cm. 

Dans la presente invention, un monomere contenant 
I'initiateur de pol3nnerisation et le modificateiir du poids 

5 * mol6culaire est soumis a line pol3rmerisation en masse a 
une temperature supSrieure a la temperature de transition 
vitreuse du polymere produit final. Ainsi, le taux final 
de polymerisation atteint 95% ou plus, ou 99 » 9% ou plus 
et le monomere n'ayant pas reagi diminue pour atteindre 

10 une quantity sensiblement negligeable, et la tempera tu3?e 
du polymere est proche d'une region de la temperature 
lors du filage a I'etat fondu. En consequence, il devient 
possible que ce polymere soit soumis a un filage a I'etat 
fondu tel qu'il est, et done I'etape consistant a retirer 

15 le monomere n'ayant pas r^agi pendant laquelle il y ai 
craindre que le polymere soit expos6 a la presence de 
matieres Etrangeres optiques ou d'oscygene, peut §tre 
evit^e, et cela est tres avantageux pour la fabrication 
d'une fibre optique en matiere plastique ayant de faibles 

20 pertes. 

Par ailleurs, selon la connaissance des presents 
inventeurs, la contamination d*im mat^riau de la gaine par 
la coloration ou les matieres etrangeres optiques n'est 
pas appropri^e dtant donn6 les caract^ristiques de 

25 transmission dans le cas ou I'on fabrique des fibres optiques 
en matiere plastique ayant de faibles pertes. Cela est d€t 
au fait que la lumifere qui passe par le materiau du coeur 
et qui est totalement reflEchie par la limite entre la 
face du coeur et la face de la gaine fuit vers la partie 

30 de la gaine sur xme longueur correspondant sensiblement 
a la longueur d'onde de la lumiere transmise ou une 
longueur plusieursfois e^leSi ce31e-ci, comme 0,4 p a 
environ 5 en regardant microscopiquement, et ensuite 
la Ixamiere est de nouveau transmise dans la partie du coeur. 

35 Par consequent, si la partie de la gaine d'ou la lumiere 
s*echappe a 6't6 coloreeou si des matieres etrangeres 
optiques existent dans la partie de la gaine, la lumiere 
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est absorbee ou dispersee en cette partie. Pour cette 
raison, il est preferable que le materiau de la gaine 
soit egalement polymerise en 1* absence de matieres 
etrangeres optiques et d'oxygene par im proced^ semblable 
3 a *celui du materiau du coeiir« 

On decrira maintenant im mode de realisation d'un 
dispositif pour la mise en oeuvre du precede de fabrication 
selon 1' invention, en se referant a la figure 2, ou le 
repere 1 designe un pot de distillation du monomere 
10 principal formant le coeur, le repere 2 designe ua pot 
de distillation du sous-monom^re f omant le coeur, le 
repere 3 designe un pot de distillation de 1 ' initiates 
de polymerisation, le repere 4 designe un pot de 
distillation de 1' agent de transfer-t de chalne, les 

15 reperes 5f 6, 7 et 8 dSsignent des vannes d' evacuation 
pour les residus de distillation dans les pots 1, 2, 3 
et 4, respectivement, le repere 9 designe un reservoir 
du monomere principal formant le coeur, le repere 10 
designe un reservoir du soiis-monomere foiiaant le coeur, 

20 repere 11 designe un reservoir de I'initiateur de 

polymerisation et le repere 12 designe un reservoir de 
• 1 'agent de transfert de chalne. Ces reservoirSj 9, 10, 
11 et 12 sont agences de fag on a communiquer avec les 
pots de distillation, 1, 2, 3 et 4 par des^vannes regu- 

25 latrices d' alimentation 13, 14, 15 et 16, respectivement 
et un monomere principan^msoxis-monpmere, ua initiateur 
de polymerisation et un agent de transfert de chalne 
sont amenes des reservoirs aux pots de distillation 
1, 2, 3 et 4, respectivement, a. chaque debit contrail 

30 P^^ rapport aux composants macromoleculaires ci-dessus. 
Des capillaires 17, 18, 19 et 20 introduisent un gaz 
inerte ou de 1 'azote gazeux dans les pots de distillation 
1» 2, 3 et 4, respectivement. Le repere 21 designe un 
recipient de polymerisation ayant une partie cylindrique 

35 de chauffage-refroldissement, dont le diametre Interne, 
par exemple, est de 10-100 mm, et il est pourvu d'm 
menisque de dosage. Chaque liqueur distillee obt nue en 
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' refroidissant et en condensant chaque vapexir provenant 
de chaque pot de distillation 1, 2, 3 ou 4 dans chaque 
tube de refroidissement 22, 23, 24 ou 25 est amenee au 
recipient de polymerisation 21 par chaque robinet a 

5 pointeau regulateiir de depression 26, 27, 28 ou 29 fait 
en polyt^trafluoro^thylene, et cette liqueur de distillat 
est stockee dans le recipient de polymerisation 21 . La 
parol interne du recipient de polymerisation 21 est 
couverte d*un materiau resistant a la corrosion. Les 

10 reperes 30, 31 et 32 designent des robinets a pointeau 
regulateursde la depression^ en polytetrafluor ©ethylene 
respectivement, et le gaz azote introduit par le robinet 
a pointeau 30 est amene au recipient de polymerisation 21 
par un filtre 33 ayant, par exemple, \m diametre d'ouvei^ture 

15 de 0,1 pour retirer les matieres etrangeres optiques 

dans l^azote gazeux et de plus par le robinet a pointeau 31 • 
Le recipient de polymerisation 21 communique avec une 
pompe a vide 34 par les robinets en pointeau 31 et 32, 
et le pourtour exteme de la partie cylindrique du reci- 

20 pient de polymerisation 21 est entour^ d'une chemise de 
refroidissement 35. La partie extreme inferieure du 
recipient de polymerisation 21 communique avec une tubulure 
37A de formation du coeur qui est disposee a I'interieur 
d'une tubulure double de filage 37, par une vanne 

25 regulatrice de 1 'alimentation en polymere 36. D*\me entree 
38 du materiau de la gaine, une solution macromol^culaire 
formant la gaine est amenee dans une tubulure 37B formant 
la gaine qui est la tubulure exteme et qui forme la 
tubulure double 37 avec la tubulure 37A. Dans cet 

30 agencement, une fibre optique en matifere plastique 39 

ayant une structxare coeur-gaine^ est fil6e de la txibulure 
37 et la fibre resultante 39 est enroulee par un tambour 
41 au moyen d'une poulie 40. La tubuliire 37 est pourvue 
d'une vis ou d'un mecanisme pouvant §tre mis sous pression 

35 au moyen d'un gaz inerte ou d' azote gazeux, et le filage 
a I'etat fondu est effectu^ en utilisant cette vis ou 
ce mecanisme dans la tubulure 37* Par ailleurs, un €L6ment 



2493997 



30 



rechauffeur d'oxyde d'etain est applique sur chaque 
surface externa des pots de distillation 1, 2, 3 et 4, 
du x-ecipient de polymerisation 21 , de la tubulure double 
37 et de 1' entree 38 du materiau de la gaine afin de 

5 chauffer ces pieces. Toutes les pieces dans le dispositif 
ci-dessus sont faites en quartz et chaque partie de tube 
est fonaee en vn tube epaissi et interieurement resistant 
a la pression. Sur la figure 2, les reperes 42, 43, 44 et 
45 designent d'autres tubes de fractionnement, respec- 

10 tivement, et 46 et 47 designent des mecanismes pour 
emp§cher les secousses, respectivement . 

Dans cet agencement, le monomere de methacrylats 
de methyle contenant l^initiateur de polynerisation 
et 1' agent de transfert de chalne ajoute au recipient 

15 de polymerisation 21 apres distillation, est polymerise 
dans le recipient oil une condition de pression reduite 
est maintenue, et le polymere resultant est ensuite file 
a travers la tubulure 37A sans abaisser la temperature 
du polymere a celle inferieure a la . tempsrature de 

20 transition. vitreuse du pol3nmere. 

Pour un materiau de gaine extrude de la -bubulure 
37B de formation de la gaine, une composition pr^paree 
en fondant et en incorporant dans un polymere de methacry- 
late de fluoroalcoyle, \m copolymere de fluorure de 

25 vinylidene-tetrafluoroethylfene est appropriee. 

Dans le cas de la pol3nserisation, il est necessaire 
d'elever graduellement la temperature du melange a des 
temperatures elevees afin d'atteindre 98Jo et de preference 
99% ou plus de la conversion en polymere. Au contraire, 

30 si la tempera tiore n'est pas graduellement elevee a des . 
valeurs elevees, mais qu'elle est instantanement elevee 
a de telles temperatures elevees et que la polymerisation 
est effectuee, la reaction de polymerisation se presse 
par un effet de gel, et cela amene une cause de production 

35 de vides. Par ailleurs, si la temperature de la polym^ 

risation depasse 190**C pendant longtemps, il y a a craindre 
vne depolymerisation du poljnnere. 
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Dans le cas oil I'on applique un composant de gaine 
siir le polymere fil^ du coexir, on adopte un proced^ de 
filage composd a l^etat fondu oCi un ensemble fliifere du 
coeur-gaine est utilise, en outre un proced^ ou I'on 

5 immerge un polymere du composant du coeur forme en une 

fibre dans une solution concentree d'un polymere composant 
de gaine ou un precede" consistant k rev§tir le polymere 
fibreux du composant du coeur au moyen de la solution 
concentree du polymere du composant de gaine par un 

10 orifice, peuvent ^galement ^tre employes, Dans le cas 

ou I'on emploie im copolymere se composant de deux types 
de methacrylates de fluoroalcoyle contenant des groupes 
fluoroalcoyles diff^rents comme composant de gaine, 
le procede de rev§tement ou d'enrobage est particulierement 

15 appropri^* Dans ce cas, il est preferable que le poids 
moleculaire de ce copolymere ci<-dessus indique soit 
compris entre 20 000 et 100 000 en poids moleculaire moyen 
en poids. Si le poids moleculaire est de 100 000 ou plus, 
on ne peut obtenir une faible viscosite suffisante pour 

20 permettre d'enrober, dans le cas ou le copolymere ci-dessus 
est appliqu6 sur la fibre du coeur au moyen du precede 
d'enrobage ou de rev§tement, tandis que si le poids 
moleculaire est de 20 000 ou moins, on ne peut obtenir 
de resistance suffisante du materiau de la gaine. Dans 

25 le cas ou I'on produit ua copolymere de mfithacrylate 
de fluoroalcoyle, I'air dissous dans.les monomeres est 
retire, ensuite les monomeres sent soumis a une polyme- 
risation, en masse, afin qu'il n'y ait pas de production 
de microvides ou micropores et de coloration d 'un composant 

30 gaine par oxydation dans le cas ou le copolymere 

est applique sur le composant du coeur, et en consequence, 
on peut fabriquer \me fibre optique ayant de faibies 
pertes a la surface limite coeur-gaine. 

La pr^sente invention sera decrite ci-apres en plus 

35 de detail en se r^ferant axix exemples qui sxiivent, mais 
on comprendra que 1* invention n'est pas restreinte a ces 
exemples. Dans les. exemples, une lampe au tungstene-halogene 
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a ete utilisee pour mesurer les caracteristiques de 
transmission optique des fibres optiques obtenues. 
Exemple 1 , 

Dans 1 'utilisation du dispositif represents sur la 

5 frgure 2, d'abord les vannes 13, 5, 15, 7, 6, 14, 8, 16, 
36 et 30 sent fermees, tandis que les vannes 26, 27, 28 
- 29, 31 et 32 sont ouvertes respectivement, et tout le 
dispositif est force a §tre en condition sous vide 
(condition de pression r^duite)au moyen de la pompe a 

10 vide 34. Alors, le robinet 32 est ferme et le robinet 30 
est ouvert, et I'a-bno sphere dans le dispositif est 
remplacee par de 1* azote sec poxir obtenir tone condition 
sans oxygene. Dans cette condition, le reservoir 9 du 
monomere principal formant le. coeiu:* est charge .de 

i5 m^thacrylate de methyle, et de m§me le reservoir 10 du 
sous -monomere formant le coeur est charg^ d'acrylate . 
d'ethyle, le reservoir 11 de I'initiateur de polymeri- 
sation est charge d'azo-t-butane, et le reservoir 12 
du modificateur de poids moleculaire est charg^ de n- 

20 butyl mercaptan, et chacun de ces ingredients est 
introduit a chaque pot de condensation 1, 2, 3 ou 4, 
respectivement. 

En effet, dans le systeme totalement etanche ou obture, 
le recipient de polymerisation 21 a et^ refroidi a -5°C 

25 au moyen de la chemise de refroidissement 35 en 1' absence 
d' oxygene, en suite les robinets 26., 27 et 29 sont fermes 
tandis que le robinet 28 est maintenu ouvert et le robinet 
15 est ouvert pour introduire de I'azo-t-butane du 
reservoir 11 de I'initiateur de polymerisation vers le 

30 pot de condensation 3* Dansce cas, le pot de condensation 

3 a precedemment ^te chauff^ a 100**C. Ensuite, le robinet 

30 est ferme tandis que le robinet 32 est ouvert poin? 

2 2 

reduire la pression du systeme obtxare a 266,6 x 10 N/m , 
et de 1 'azote gazeux est introduit du capillaire 19 
33 au pot de condensation 3» afin d*amener ainsi la vapeur 
de I'azo-t-butane dans le tube de refroidissement 24. Le 
tube 24 a precedemment ete refroidi en laissant de I'eau 
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. froide s' loonier autoxir de af in de condenser ainsi 

la vapeur de l»azo-t-butane, et on introduit 1 ml de la 
solution resultante d'azo-t-lDutane dans le recipient 
de polymerisation 21 . 

5 ' Ensviite, le robinet 28 est ferme et le robinet 29 

est ouvert tout en maintenant les robinets 26 et 27 
fermes, et de plus le robinet 16 est ouvert afin d'intro- 
duire ainsi le n-butyl mercaptan provenant du reservoir 
12 du modificatevir du poids moleculaire dans le pot de 

10 distillation 4. Ce pot de distillation 4 a auparavant 

ite chauff^ a 80*»C, Mors, de 1 'azote gazeux est introduit 
du capillaire 20 au pot de distillation 4 tout en 
maintenant une pression de 266,6 x 10^ N/m^ dans le systeme 
etanche pour introduire la vapeur de n-butyl mercaptan ' 

15 dans le tube de refroidissement 25 qui est refroidi en 
laissant de l*eau froide s'ecoviler autour de lui et la 
vapeur de n-butyl mercaptan y est condensee, et on introduit 
3 ml de la liqueur r^sviltante de n-butyl mercaptan dans 
le recipient de polymerisation 21 qui a ete refroidi 

20 auparavant a -5**C, 

Ensuite, le robinet 29 est ferme et les robinets 27 
et 14 sont ouverts tout en maintenant les robinets 26 
et 28 fermes, afin d' introduire ainsi de I'acrylate 
d'^thyle du reservoir 10 du sous-monomere formant le coeur 

25 au pot de distillation 2. Le pot 2 est chauffe h 80*^0 
tout en maintenant la pression dans le systeme etanche 
a 266,6 X 10^ N/m^, de 1' azote gazeux est introduit du 
capillaire 18 au pot de distillation 2, afin d» introduire 
ainsi la vapeur d'acrylate d^ ethyl e dans le tube de 

30 refroidissement 23 et la vapeur d'acrylate d'^thyle y est 
condensee, et on amene 100 ml de I'acrylate d'ethyle 
liquide resultant dans le recipient de polymerisation 21 
refroidi a -5**C. 

Ensuite, le robinet 27 est ferme et les robinets 26 

35 et 13 sont ouverts tout en maintenant les robinets 28 

et 29 fermes, afin d ' introdxiir e ainsi le methacrylate de 
methyle du reservoir 9 du monomere principal formant le 
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coeur au pot de distillation 1 . Le pot de distillation 1 
est'chauffe a 110^C tout en maintenant la pression du 
systeme etanche a 266,6 x 10^ N/m^, de 1« azote gazeiix 
est introduit dxx capillaire 17 au pot de distillation 1, 

5 afin d^introduire ainsi la vapeur de methacrylate de 

methyle dans le tube de refroidissement 22 et cette vapeur 
s'y condense, et on amene 900 ml du methacrylate de 
methyle liquide resultant au recipient de polymerisation 
21 qui est refroidi a -5*C. 

10 Par suite de chaque distillation a pression reduite 

ci-dessus mentionn^e, une solution melangee macromoleculaire 
se composant de 94,6 moles % de methacrylate de methyle 
comme monomer e principal fonaant le coeisrj 5 moles % 
d'acrylate d'ethyle comme sous-moaomere formant le coeiar, 

-55 0,1 mole % d»azo-t-butane comme initiateur de polymeri- 
sation et 0,3 mole. % de n«-biityl mercaptan comme modifi- 
cateur du pcids moleculaire est obtenue iilnsiiite, le 
robinet 26 est ferme tout en maintenant les robinets 27» 
28 et 29 fermes, et de plus le robinet 32 est ferme 

20 ensuite le robinet 30 est ouvert pour introduire 1* azote 
gazeux dans le recipient de polymerisation 21 et pendant 
cette introduction, le recipient de pol3rmerisation est 
mis sous pression a 2,943 bars. Dans un tel systeme 
totalement etanche comme on I'a indique ci-dessus, le 

25 recipient de polymerisation 21 est chaxiff^ en 1* absence 
d'oxygene a une temperature de .130-150°C pendant un h. 
dix jours et le recipient est de plus chauffe pendant 
environ un jour supplementaire a 180°C pour completer 
la polymerisation en masse. Ensuite, les robinets 3I 

30 36 sont ouverts pour extruder le polymfere f ondu par la 

tubulure 37A et en m&me temps, \m materiau fondu de gaine, 
par exemple un pol3?inere fondu de methacrylate de fluoro- 
alcoyle est eimene par 1* entree 38 poun le materiau 
chauffe de la gaine, poxir extruder le pol3miere fondu a 

35 travers la tubulure 37B, ainsi est effectue un filage 
double a I'etat fondu tout en maintenant la temperature 
de la tubiaure 37 entre I30 et 150**C. La fibre resultante 
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• est suffisanunent refroidie et ensuite elle est eiaroulee 
sur le tambovir 41 au moyen de la poulie 40. Dans le present 
example, on a obtenu une fibre optique en matiere 
plastique 39 ayant vne telle structure coeur-gaine, et 

5 ayant 1,2 mm de diametre de la fibre, 1,0 mm de diametre 
du coeur et line difference d'indice de refraction de 5%» 

Dans cet exemple,- si las matieres etrangeres optiques 
contenues dans les solutions des monomeres ou la solution 
du polymere que I'on obtient par distillation sont 

10 calcul^es en termes du nombre de t^lches ou points de 
lumiere pour 10 cm du trajet optique en irradiant une 
telle bu de telles solutions au moyen d'un laser He-Ne 
ayant une longueur d'onde de 632,8 nm (le diametre du 
flux lumineux etant de I'ordre de 0,5 mm), xm tel 

15 nombre est de 1 pour 1 cm''^. Par ailleurs, les caracte- 

ristiques de pertes de transmission de la fibre resultante 
sont telles que sur la representation graphique illustr^e 
sur la figure 3 ou les transmissions etaient respectivement 
de 90 dB/km, 88 dB/km ou 178 dB/km poiar chaque longueur 

20 d'onde de 523nm, 568 nm ou 650 nm. Par le resultat de 
ces pertes de transmission, on peut cbmprendre que ce 
sont des valeurs remarquablement inferieures a celles 
d'une fibre optique traditionnelle en matiere plastique, 
par exemple, la perte minimum de 274 dB/km (655 nm) 

25 de la fibre optique en matiere plastique ou un polymere 
de la serie polymethyl m^thacrylate est utilise comme 
materiau du coeur comme cela est r^vel^ dans le brevet US 
No. 4 161 500. 
Exemple 2 . 

30 Selon le m§me processus qu'a 1» exemple 1, une 

solution macromoleculaire m^lang^e consistant en 94,6 moles 
% de methacrylate de methyle en tant que monomere principal 
. formant le coeur, 5 moles % d»acrylate d'^thyle en tant 
que sous-monomere formant le coeur, 0,1 mole % de di-t- 

35 butyl peroxyde comme initiateur de polymerisation et 
0,3 mole % de n-butyl mercaptan comme modificateur du 
poids molectilaire est preparee dans le recipient de 
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polxmerisation 21 par chaque etape de distillation a 
pression reduite des ingredients. Alors, a la mSme fagon 
qu'a I'exemple 1, la pol3mierisation de la solution 
macromoleculaire melangee est effectuee a uae temperature 

5 comprise entre 100 et 120®C pendant 6 a 10 heures, entre 
120 et 136**C pendant 4 10 heures, entre l^j-0 et 150**C 
pendant 2 a b heures et entre 180 et 190®C pendant 1 a 
5 heures, respectivement. Ensuite, tout en maintenant 
la temperature de la tubulure 37 entre. 130 et 150**C, 

10 filage double a l^etat fondu est effectu^ en employant 

un methacrylate de fluoroalcoyle comme materiau de la 
gaine, ainsi que le materiau du coeur ci-dessus a travers 
la tubulure 37 sous une pression d 'azote de 4,9 bars. 
La fibre resultante 39 a ete enroulee sur le tambour 41 

-15 a raison de 10 metres par minute. La fibre optique en 
matiere plastique 39 ainsi obtenue avait un diametre du 
coeur de 0,95 mm et une epaisseur de pellicule de 0,22 mm 
dans la partie de gaine • Cette fibre optique en matifere 
plastique du present exemple avait des valeurs de pertes 

20 transmission aussi faibles que 225 dB/km et 220 dB/km 

a des longuevirs d'ondes de 572 et 652 nm, respectivement. 
Exemple 3 * 

Selon le m§me processus qu'a 1» exemple 1, une solution 
macromoleculaire melangee de monomeres consistant en 

25 94,6 moles % de methacrylate de m^thyle comme monomere 

principal formant le coeur, 5 moles % d'acrylate d»^thyle 
comme sous-monomere formant le coeur, 0,1 mole % de 
1 , 2-dicarbo-ethoxy-1 , 2-dicyano-1 , 2-diphenylethane comme 
initiateur de polymerisation, et 0,3 mole % de t-butyl 

30 mercaptan comme modificate\3r du poids mol^cxilaire est' 

preparee dans le recipient- de poljrmerisation 21 a travers 
chaque etape de distillation a pression reduite de tous 
les ingredients, Dans ce cas, 1' initiateur de polymeri- 
sation est solide en condition normale et sa pression de 

35 vapeur est tres faible. Par consequent, dans le cas ou 
I'on prepare, la solution de monomeres, 1* initiateur de 
polymerisation est introduit dans le recipient de 
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polymerisation 21 apr&s avalr diaxafT^ Tinltiatevir dans le pot 

de distillation 3 et le tube de refroidissement 24 a une 
temperatiire comprise entre 300 et 350**C sous un vide 
pousse de 1,333 x 10"^ N/m^. Les processus suivants sont 
semblables a ceux de l^exemple 1, en effet la polymeri- 
sation de la solution de monomeres melanges est 
effectuee a une temperature comprise entre 100 et 120*^0 
pendant 6 a 10 heures, entre 120 et ISO^'C pendant 4 a 
10 heures, . entre 140 et 150*=*C pendant 2 a 6 heures et 
entre 180 et 190*^0 pendant 1 a 5 heures, respectivement. 
Ensuite, tout en maintenant la temperature de la tubulure 
37 entre 130 et 150^0, le filage double a I'etat fondu 
est effectue en utilisant du methacrylate de fluoroalcoyle 
comme materiau de la gaine avec la solution ci-dessus 
de monomeres melanges comme materiau du coeur a travers 
la tubulure 37 sous izne pression d 'azote de 4,9 bars. 
La fibre resultante 39 a ete enroulee sur le tamboior 41 
a raison de 10 metres par minute. La fibre optique en 
matiere plastique 39 ainsi obtenue avait un diametre 
du coeur de 0,90 mm et une epaisseur de pellicule de 
0,25 mm dans la partie de gaine. Les caract^ristiques 
de pertes de transmission de cette fibre sont illustrees 
par la representation graphique de la figure 4, Comme on 
peut le voir sur la figure 4, la fibre optique en matiere 
plastique du present exemple a des pertes de valeur 
de transmission aussi faibles que 125 dB/km et 196 dB/km 
a des longueurs d'ondes de 570 nm et 652 nm, respectivement. 

Dans chacun des exemples 1, 2 et 3, le monomere 
principal foraant le coeur, le sous-monomere formant le 
coeur, l^initiateur de polymerisation et le modificateur 
du poids moleculaire sont tous distilles separement les 
uns des autres, mais la distillation pait §tre effectuee 
de faQon qu'au moins deux ou tous les materiaux macro- 
moleculaires soient melanges les tms aux autres avant 
leur distillation, et ensuite le melange resultant est 
soumis a une seule distillation pour obtenir une solution 
du distillat. Ainsi, la solution du distillat peut §tre 
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soimise k vacie poljnnerisation en masse. 
Exemple de comparaison No«_1 » 

Dans cet exemple, les pertes de transmission d'une 
fibre optique en matiere plastique fabriquee selon la 

5 presente invention seront comparees a celles d*ime autre 
fibre optique fabriquee selon iin precede traditionnel. 
Pour cette comparaison, on decrira ci~apres un cas ou un 
raonomere formant le coeur est introduit dans un recipient 
de polymerisation selon xm processus de distillation 

10 et par ailleurs, un initiateiir de pol3?Tneri3ation et im 

modificateur du poids moleculaire sont amenes au recipient 
de pol3nnerisation selon un processus de filtration ou les 
deux ingredients peuvent passer a travers un f iltre ayant 
0,1 p d'ouverture de diametre comme cela est revele dans 

15 le brevet US rio. 4 151 500. Bans 1* exemple de conparaison 
No. 1, les dispositifs entoures de la ligne en pointilles 
sur la figure 5 sont insures entre le robinet 28 et le 
tube de refroidissement 24 parmi les dispositifs repre- 
sentes sur la figure 2. En effet, un reservoir 51 

20 d'additifs pour stocker I'initiateur de polymerisation 

et le modificateur du poids moleculaire en tant qu'additifs, 
est relie au recipient de polymerisation 21 par un f iltre 
52 ayant un diametre d'ouverture de 0,1 'ji, et le robinet 
28. 

25 D'abord, les vannes 13, 5, 28, 6, 14, 8, 16, 36 et 30 

sont fermees tandis que les vannes 26, 27, 29 > 31 et 32 
sont ouvertes respectivement,. alors tout le dispositif 
est force a etre en condition sous vide au moyen de la 
pompe a vide 34. Ensuite, le robinet 32 est ferme tandis 

30 que le robinet 30 est ouvert et alors, 1' atmosphere dans 
le dispositif est remplac^ par de 1 'azote sec passant 
par le filtre 33 ayant un diametre d'ouverture de 0,1 p. 
Dans cette condition, le reservoir 9 du monomere principal 
formant le coeur est charge de methacrylate de methyle. 

35 et de m§me le monomere 10 du sous-monomere formant le 
coew est charge d'acrylate d'ethyle et le reservoir 51 
d'additifs est charge de 30 ml de n-butyl mercaptan en 
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tant que modificateur du poids mol^culaire et de 10 ml 
d'azo-t-butane en tant qu'initiateur de pol3rmerisation, 
Le recipient de polymerisation 21 est refroidi a -5®C et 
. les robinets 26, 27 et 29 sont fermes tandis que le robinet 

5* 28 est ouvert, afin d^introduire ainsi 4 ml de la solution 
d'additifs du reservoir d additifs 51 au recipient de 
polymerisation 21 par.le filtre 52, Alors, le robinet 28 
est terme et du methacrylate de methyle, comme monomer e 
principal formant le coeur et de l^acrylate d'ethyle 

10 comme sous-monomere formant le coeur sont amenes au 
recipient de polymerisation 21 selon un processus de 
distillation par un mode semblable k celui mentionne 
a 1 ' exemple 1 • 

La concentration des matieres etrangeres optiques * 

15 dans la solution des monomeres ou la solution du polymere 
ainsi prepar^e a ete mesur^e en irradiant la solution 
au moyen d'un laser He-Ne ayant une longueur d*onde 
de 632,8 nm et par suite, on a observe 2 000 ou plus 
pour 1 cm^ des matieres etrang&res. Les caract^ristiques 

20 pertes de transmission de la fibre optique en matiere 

plastique fabriquee dans 1 'exemple de comparaison 1 

s ont illustrees par Ja representation graphique de la 
figure 6. 

Comme cela est rendu apparent dans la comparaison 
25 entre les caracteristiques des pertes de transmission 

illustrees sur les figures 3 et 4 et celles de la figure 
6, la fibre contenant 1 ou moins de matieres etrangeres 
optiques pour 1 cm"^, fabriquee selon 1 'invention, est 
remarquablement diffdrente de la fibre contenant 2 000 
30 matieres etrangeres optiques ou plus pour 1 cm^, et 

fabriquee selon un precede traditionnel, par la grandeur 
de la perte du c6te des plus coiartes longueurs d'ondes 
que 600 nm de longueur d'onde* En effet, si la longueur 
d'onde de la Ixamiere devient plus courte, 1* influence 
35 de la dispersion de la lumiere due aux matieres ^trangferes 
optiques contenues dans une fibre peut §tre plus fortement 
vue, et son degre depend de la concentration des matiferes 
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etrangeres optiques- Ea consequence, tme plus faible 
concentration des matieres etrangeres optiques a pour 
resultat une perte plus diminuee de c.ette fibre. La perte 
de transmission dans la fibre optique en matiere plastique 

5 fabriquee a I'exemple 1 de la presente invention gtait 
de 90 dB/km a 522 nm, de 88 dB/km a 568 nm de longueur 
d'onde etds 178 dB/km h 650 nm de longueur d'onde, respec- 
tivement, et en comparant ces resultats de la fibre 
optique en matiere plastique fabriquee en utilisant le 

10 dispositif traditionnel decrit dans I'exemple de comparaison 
No. 1, la fibre de I'exemple 1 a de plus une faible 
perte d^ environ 300 - 400 dB/km a proxiiaite des longueurs 
d'ondes de 520 nm et 570 nm. Ainsi, selon le precede de 
1 'invention, vane fibre optique en matiere plastique ayant 

15 d'excellentes caraoteristiques de pertes en comparaison 

a celle fabriquee selon un procede de filtration partielle 
traditionnelle peut §tre . fabriquee ♦ 
Exemple 4 . 

Du m^thacxylate de methyle comme monomerej de l'azo-*art- 

20 butane comme initiateur de polymerisation et du n-butyl 
mercaptan comme agent de transfei?t de chalne sont amenes 
a chacun des pots fixes de condensation , 1 , 3 ,et 4 
re spec tivement, tout le systeme les ccoprenant est mis 
en condition etanche, et ensuite la pression du systeme 

25 est reduite a 200 x 10^ N/m^* A la suite de la reduction 
de pression, le pot de distillation 1 du monomere 
principal est chauff e et le monomere est transf ere au 
recipient de polymerisation 21. Dans ce cas, si le 
monomere a precedemment ete distille pour n'en recueillir 

30 que la fraction intermediaire, cette fraction a partir 
du point initial d' ebullition jusqu'a xme quantite 
prescrite est introduite dans le recipient de polinnerisation 
tandis que si le monomere n'a pas precedemment ete 
distille, la fraction au point initial d» Ebullition est 

35 evacuee en ouvrant et en f ermant la tubulure 37A f ormant 
le coeur, et ensuite la quantite prescrite de la fraction 
intermediaire est amenee au recipient de polymerisation 21 • 
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Ensuite, le pot 3 de distillation de I'initiateur de 
polymerisation et le pot 4 de distillation de l^agent de 
transfert de chaine sont chauffes et alors chaque quantite 
prescrite de I'initiateur de polymerisation et de 1 'agent 
de transfert de chaine sont transferees au recipient de 
polymerisation 21 . Apres avoir suf f isamment agite les 
contenus du recipient de pol3niierisation 21, le melange 
resultant est irradie du laser He-Ne, afin ainsi de 
detecter la poussiere restante. Par suite, on n* observe que 
1-0,02 ou moins ou 0,02 ou moins^dans la plupart des cas^ 
de points de lumiere poiir 10 cm du trajet optique, 
c'est-a-dire simplement 1 ou mcins de poussiere pour 
1 cm^. Le recipient de polymerisation 21 est cliauffe tout 
en maintenant la condition de pression reduite, le 
contenu du recipient est soumis a une polymerisation en 
masse Sl 135*C pendant 12 heures et ensiiite la temperature 
du contenu est graduellement elevee pour augmenter 1' allure 
de la polymerisation et enfin la polymerisation est 
completee a 180^0 au bout de 8 heures, afin de produire 
ainsi un polymere composant du coe\ar. La temperature du 
polymere est eievee a 200*'C dans la condition dans 
laquelle la fluidite du polymere est maintenue et on 
obtient 0,65 mm de fibre de coeur a travers le tubulure 
37A de formation du coeur en poussant le polymere avec 
de 1* azote sec amene par les robinets a pointeau 30 et 31 
de regulation de la depression. Par ailleurs, un composant 
de gaine est prepare a la fagon decrite ci-apres. En 
effet, de 1 'azoisobutyronitrile comme initiateur de 
polymerisation et du n-butyl mercaptan comme agent de 
transfert de chaine sont aooutes a un melange de'70 moles % 
de 1H, 1H, 5H-octafluoropentyl methacrylate et de 30 moles 
Jo de 1H, 1H, 3H-tetrafluoropropyl methacrylate, I'oxygene 
dissous est retire du melange resultant a une condition 
de pression reduite de 1,333 x 10^ N/m^ et alors la 
polymerisation est effectuee en 1 'absence d'oxygene a 
60*>C pendant 8 heures. Ensuite, la temperature du melange 
est graduellement elevee jusqu'a 1200C et la polymerisation 
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est accomplie a cette temperature, et le copolymere 
resultant presents un poids moleculaire noyen en poids 
de 35 000. Le copolynere du composant de la gaine ainsi 
cbteiiu est applique a I'etat fondu a un moyen de 

3 rev§tement 51' de la ligure 7. Le mcyen de revfetement 

51 • est cliauf f e ps.r vn rechauffeur 5^ et la f itee de coeur 
ci-dessus est inanediateiaent introduite dans le copolymere 
du composant de gaine a I'etat fondu par un orifice 53, 
ainsi la fib7?e de coeur est continuellement enduite du 

10 composant de gaine. Alors, le produit resultant est 

refroidi pcur obtenir ime fibre optique composee 54 se 
composant d'uii coeur 55 et d'uiie gaine 55 ayant 0,10 mm 
d'epaissexir comme le montre la figure 8. Les caracteris-- 
tiques de transmission optique de la fibre optique ainsi 

15 fabriquee sent illustrees par la representation graphique 
de la figure 9. Comme on peut le voir sur la figure 9? 
les valeurs des pertes de transmission sont respectivement 
de 62 dB/lan a 556 nm de longue^ir d^onde, 58 dB/km a 
56b nm et 130 dB/lcm a 648 rai ainsi, \me fibre optique 

20 ©21 matiere plastique ayant des caracteristiques sensi- 
blement identiques a celles d'une fibre optique en verre 
inorganique comprenant .une gaine en matiere plastique 
est obtenue. Par ailleurs, comme on peut le comprendre 
par la comparaison des caracteristiques de transmission 

25 des fibres optiques en matiere plastique selcn 1 "invention 
a celles, comme on peut le voir sur la figure 1, d'une 
fibre optique en matiere plastique a faible attenuation 
fabriquee selon im processus traditionnel, 1' augmentation 
de la perte due a la dispersion du cdte des longueurs 

30 d'ondes plus courtes que 580 nm est a peine observee 
dans les fibres optiques en matiere plastique selon 
1' invention, et elles presented: done l»avantage que les 
poussieres, les microvides ou analogues pouvant produire 
des pertes par dispersion sont remarquablement reduits. 

35 Exem'ple 5 . 

A l»exemple 5, le pot de distillation 1 est charge 
de 90 moles % de m^thacrylate de methyle et le pot de 
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.distillation 2 est charge de 10 moles % d'aciylate d*ithyle, 
et de plus chaque quantite prescrite du monomere, de 
l*initiateur de polymerisation et de 1» agent de transfert 
de chaine est transf erfe au recipient de polymerisation 

5 ' 21 a line condition de pression reduite selon un mode 

semblable a celui de 1 ' exemple 1 • Le nombre de poussieres 
contenu dans le melange resultant que I'on observe en 
irradiant le melange au moyen d'un laser He-Ne est 
de 1/cm^ ou moins. Le melange est soumis a une polyme- 

10 risation en masse a 140**C pendant 10 heures tout en 
maintenant la. condition de pression reduite, al or s la 
temperature du melange est graduellement elevee a 180**C 
et la polymerisation est finie a cette temperature pour 
obtenir un polymere de coeur. Par ailleurs, on ajoute 25% 

15 en poids d*un polymere de 1H, 1H, 3H-tetrafluoropropyl 

methacrylate a 759^ en poids d'un copol3rmere de 85 moles % 
de fluorure de vinylidene et de 15 moles % de t^tra- 
fluoro^thylene, le melange resultant est fondu et melange 
pour obtenir une composition uniforme et transparente 

20 comme composant de. gaine et la composition resultante 
est amenee a travers 1' entree 38 pour le materiau de la 
gaine. Ensuite, les temperatures du recipient de poly- 
merisation 21 ainsi que de la tubuliire sont maintenues 
a 190**C et le polymere du coeur est pousse avec de 

25 1 'azote sec en reglant les pointeaux regulatiexirs de 

depression 30 et 31 et en m§me temps, le materiau de la 
gaine est amene a travers 1* entree du materiau de la gaine, 
un filage double a I'etat fondu est effectue par la 
tubulure 37 pour obtenir une fibre compos^e ayant des 

JO diametres du coeur de 0,6 mm et une 6paissexir de la 

pellicule de 0,10 mm. Les caracteristiques de transmission 
optique de la fibre optique resultante sont illustrees 
par la representation graphique de la figure 10. Comme cela 
est Clair sxir la figure 10, il y a des fen§tres de faibles 

35 pertes aux longueurs d'ondes de 516 nm et 566 nm et en 

particulier, on obtient dans la fibre en matifere plastique 
de cet. exemple, en comparaison a une fibre optique en 
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matiere plastique traditionnelle, une valeur de perte 
remarcLuablement faible de quantite d» attenuation comme 
62 dB/km a 566 nm. Comme la fibre du coeur est un copol3rmere 
dans le present exemple, on obsei^e une certaine fixite 
de la valeur de perte du cbte des courtes longueurs d'ondes, 
mais on obtient xme fibre optique a faible perte ayant 
sensiblement des pertes €quivalentes en comparaison k 
oelles du polymere du methacrylate de methyl© dans la 
fen§tre a;x longuetsrs d'onde de 566 m ou 548 rim, 
Exemple 6 , 

Une fibre composee a 6t6 fabriqu^e selon le m§me mode 
qu'a la figure 4 mais en utilisant un copoljiaere ayant 
un poids moleculaire moyen en poids de 50 000, comme 
composant de la gaine et en preparant ce copol3nmere par 
poljnaerisation d'un melange de 80 moles % de 1H, 1H, 
5H-octafluoropentyl methacrylate et de 20 moles % de 1H, 
1 H-tr if luoro ethyl methacrylate en 1 'absence d'ozygene 
a une condition de pression reduite de 1,333 x 10 N/m • 

La fen§tre a la plus faible perte de la fibre 
fabriquee etait a 566 nm et la quantite d* attenuation 
etait de 60 dB/3aii. Par ailleurs, une fenStre de faible 
perte de 135 dB/km etait egalement observee a la longueur 
d*onde de 648 nm. 

Exemple 7 . 

Une fibre composee a ete fabriquee selon lem§memode 
qu'a 1' exemple 5 mais en employant une composition 
uniforme et transparente comme composant de la gaine, 
et en preparant cette composition par addition de U0% en 
poids d*im polymere de 1H, IH-octafluoropentyl methacrylate 
a 60Jo en poids d'un copolymere consistant en 88 moles % 
de fluorure de vinylidene et 12 moles % de tetrafluoro- 
ethylene et en fondant et en melangeant le melange 
resiiltant • 

La fen§tre de plus faible perte de la fibre optique 
ainsi fabriquee etait a 566 nm et sa quantite d* attenuation 
6tait de 65 dB/lcm, De plus, une fenfetre de faible perte 
de 140 dB/km ^tait egalement observee a la longueur d'onde 



2493997 



45 



de 648 nm. 

Exemple de comparaison No« 2 > 

A 1' exemple 4, on utilise lan polymere de 1H, 1H- 
trifluoroethyl methaciylate comme composant de la gaine 
5 . et selon un mode semblable a celui de 1* exemple 4, on 
obtient une fibre composee. Cependant, on observe \in 
ecaillement remarquable du materiau de la gaine par rapport 
k la fibre du coeur dans la fibre resultante, et la valeur 
de perte a la fenStre de perte plus faible est superieure 
10 a 180 dB/km. 

Exemple de comparaison No. 3 « 

A 1' exemple 5, un copolymere consistant en 75 moles % 
de fluorure de vinylidene et 25 moles % de tetrafluoro- 
ethylene est utilise et une fibre composde est obtenue 
15 selon un mode semblable a celui de 1' exemple 4. La valeur 
de perte dans la fen§tre des plus faibles pertes depasse 
150 dB/km, 

Exemple 8 . 

Au monomere de methacrylate de methyle distille 

20 dans le dispositif de pol37merisation represente sur la 
figure 2, on a ajoute 10 m moles/1 d'azo-tert-butane 
comme initiateur et 40 m moles/1 de n-butyl mercaptan 
coEttme agent de transfert de chalne, et chacun d'eux a ete 
ajoute au moyen d'une etape de distillation. Par suite 

25 de la detection de la poussiere dans le monomere au moyen 
d*un laser He-Ne,cnn'a pu observer que des tSLches de 
liuniere comme 1 - 0,02 ou moins et 0,02 ou moins pour 
10 cm du trajet optique dauis la plupart des cas. Ce 
monomere a ete suff isamment melange axox autres ingredients 

30 et soumis a une polymerisation en masse a 130*^0 pendant 

24 heures, alors la temperature du melange a ete graduel- 
lement elevee pour augmenter 1' allure de la polymerisation 
jusqu'a 180**C et la polymerisation a ete finie a cette 
temperature, afin d'obtenir ainsi un polymere du composant 

35 du coeur. Une partie du polymere a ete extraite et la 

teneur en ionsde metaux de transition a ete mesuree, et 
par suite il etait clair que le polymere contenait 20 ppb 
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de fer et 2 ppb ou moins de cobalt et de nickel. Ce 
polysere a et.e soumis a un filage a I'etat fondu a 
ISO^C pour obtenir une fibre ayant 0,90 mm de diametre. 
D'une part, on a adopte une resine de silicone comme 
composant de la gaine. A travers un orifice, la fibre du 
coeur a ete introduite . dans la resine de silicone pour 
enduire continuellement la fibre du coeur du corposant 
de la gaine, et la fibre du coeur ainsi enduite a ete 
durcie, ainsi on a fabrique une fibre composee ayant une 
structure coeur-gaine ou I'epaisseur de la pellicule du 
composant de la gaine avait 0,10 ram. Les caracteristiques 
de transmission optique de la fibre optique ainsi obtenue 
sont illustrees par la representation grapbique de la 
figure 11. Comme cela est apparent sur la figure 11, les 
fenetres des faibles pertes existent aux longueurs d'ondes 
de 520 nm, 570 run et 650 nm respectivement et en parti- 
cialier la perte est de 85 dB/km a la longueur d'onde 
de 520 nm ou de 570 nm. 
ExemDle 9 . 

Un polymere prepare par le m^me mode qu'a I'exemple 
8 mais en utilisant 5 m moles/1 de di-tert-butyl peroxyde 
comme initiateur de polymerisation, a ete utilise comme 
polymere du composant du coeur (la poussiere dans le 
•monomere representant 2 - 0,02 ou moins pour 10 cm de 
trajet optique et la teneur en ions de m^taiax de 
transition etant de 30 ppb de fer,. 5 ppb ou moins de 
nickel et 2 ppb bu moins de cobalt). D^iine part, on a 
adopte \m copolymere de fluorure de vinylidene et de 
tetrafluoroethylene comme composant de la gaine. Par 
suite, on a obtenu une fibre composee ayant im diametre 
du coeur de 0,65 mm et une epaisseur de la pellicule 
de 0,10 mm pour le composant de la gaine, en extrudant 
chaque polymere composant a travers un ensemble formant 
filiere de coeur-gaine a 210«»C. La fen§tre desiSlusfsfSLes 
pertes de la fibre optique ainsi obtenue residait a 
une longueur d'onde de 570 nm et la quantite d» attenuation 
etait de 190 d3/km. De plus, une fen§tre de faible perte 
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* de 210 dB/km a egalement ete observes a la longueur 
d'onde de 650 nm* 
Exemple 10 , 

A I'exemple 8, un comonomere a3rant un rapport de 

5 composition azeotrope de methacrylate de methyle et de 

styrene (52 moles % de methacrylate de methyle et 48 moles 
% de. styrene) a ete utilise comme composant du coeur. 
Par ailleurs, on a employe 5 m moles/1 d'azo-tert-butane 
comme initiateur de polymerisation et 50 m moles/1 de 

-|Q n-butyl. mercaptan comme agent de transfert de chalne, 
Quand la detection de'la poussiere dans le comonomere 
a etS effectuee en utilisant vn laser He-Ne, elle etait de 
2-0,02 ou moins pour 10 cm de trajet optique. Le comonomere 
a ete soumis a une polymerisation en masse a 120**C 

-J 5 pendant 24 heures^ ensuite, la temperature du melange a ^te 
graduellement elevee jusqu'a 180**C et la polymerisation 
a ete completee a cette tempjSrature, afin d'obtenir ainsi 
un copolymers du composant du coeur. Une partie du copolymere 
a ete extraite et sa teneur en ions de metaux de transition 

20 a ete mesuree, et par suite il etait clair qu'il y avait 
30 ppb de fer, 5 ppb ou moins de nickel et 2 ppb ou moins 
de cobalt, Ce copolym&re a ete soumis a un filage a I'etat 
fondu a 180''C pour obtenir une fibre ayant 0,85 mm de 
diametre. Par ailleurs, on a adopte un copol3^5re 

25 d * ethylene-acetate de vinyle comme composant de la gaine. 
La fibre du coeur ainsi prepares a ete introduite dans 
le composant de la gaine a I'etat fondu a travers un 
orifice poxir enrober continuellement la fibre du coeur 
au moyen du composant de la gaine, afin d' obtenir ainsi 

30 fibre composee ayant une structure coetir-gaine ou 

I'^paisseur de la pellicula du composant de la gaine 
etait de 0,10 mm. Les caracteristiques de transmission 
optique de la fibre optique ainsi obtenue sont illustrees 
par la representation graphique dela figure 12. Comme 

35 cela est clair sur la figure 12, il existe des fen^tres 
de faibles pertes aux longueurs d'pndes de 520 nm, 580 nm 
et 655 nm, respectivement, avec des quantites d'attenuation 
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photo-emettrice peu cotiteuse a affichage vert jaun^tre 
ou rouge. 

Par ailleurs, un polymere du composaiit du coeur 
. obtenu en tant que produit intermedia ire dans le precede 

5' de fabrication d'une fibre optique en matiere plastique 
selon 1 ' invention .peut §tre utilise comme materiau pour 
vn trajet de guide d'onde optique et analogue, autre 
que dans 1 'utilisation des fibres optiques, et ce 
materiau peut §tre employe en coulant ou en le 

10 travaillant a la presse et autrc3s, ce qui permet de 

fabriquer un circuit ou un trajet optique ayant de tres 
faibles pertes. 
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RSVENDICATIONS 

1 . Prooede de fabrication de fibres optiques en 
Eiatiere plastique ayant de faibles pertes en utilisant 
un* polymer e prepare h partir de m^thacrylatedea^'le cosme 
constituant principal du materiau du coeur et en f onaant 

5 lane gaine en un compose macromoleculaire synthetique ayant 
un indice de refraction inferieur a celui dudit materiau 
du coeur, tout autour, caracterise en.ce qu'il comprend, 
dans un systeme etanche, les etapes de : 

a j outer un initiateur de polymerisation et un agent 
10 de transfert de chalne par \me etape de distillation 
dudit initiateur de polymerisation et dudit agent de 
transfert de chalne, a un monomere de methacrylate de 
methyle distille sous une condition de pression reduite, 

soT;imettre ensuite ledit monomere a une polymerisation 
15 pour produire un polymer e du coeur tout en maintenant 
ladite condition de pression reduite , et 

soumettre ledit polymere du coeur a un f ilage a 
I'etat fondu pour fonner une fibre du coeur. 

2. Precede selon la revendication 1, caracterise en 
20 ce qu'un materiau de gaine en un copolymere macromolecu- 
laire de fluor ou un melange de pol3rmeres macromolecu- 
laires de fluor adhere a la fibre du coeur precitee. 

3. Precede selon la revendication 1, caracterise en 
ce qu'xm composant de la gaine precitee est un copplymfere 

25 consistant en un t3^e de methacrylate de f luoroalcoyle 

oomme premier ingredient et un autre type de methacrylate 
de fluoroalcoyle comme second ingredient et en ce que le 
poids moleculaire dudit copbl3rmere est compris entre 
20 000 et 100 000 en poids moleculaire moyen en poids. 

30 4. Precede selon la revendication 3, caracterise en 

ce que le composant de la gaine precitee est un copol3miere 
prepare de deux types de methacrylatesde fluoroalcoyle 
differents en soximettant lesdits methacrylates a une 
polymerisation en masse en I'absence d'oxygene. 

35 5. Precede selon la revendication 3, caracterise en 



2493997 



51 



ce que le composant pr^cite de gaine adhere autour de la 
fibre de coetir precitee en enduisant ledit composant de 
gaine a I'etat fondu. 

&• Procede selon la revendication 2, caracterise en ce 

5 • que le composant de gaine precite est un melange de 

polym&res prepare en fondant et en melangeant un premier 
ingredient d'un pplymere de methacrylate de fluoroalcoyle 
d'lm melange de deux types de copolymeres de methacrylate 
de fluoroalcoyle differents a un second ingredient d'un 

10 oopolymere de fluorure de vinylidene-tetrafluoroethylene. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterise en 
ce que le melange de pol3nnere5 contient 10 a 30% en poids 
du premier ingredient de methacrylate de fluoroalcoyle. 

8. Procede selon la revendication 1, caracterise en. 
U ce que I'initiateur de polymerisation precite est un 

initiateur de polymerisation radicalaire pr^sentant une 
activite favorable a une temperature sup^riexire a la 
temperature de transition vitreuse du polymere precite 
du coeur, et en ce que la polymerisation en masse est 
20 effectu^e k une temperature sup^rieure a ladite temperature 
de transition vitreuse dans le cas de la polymerisation 
du monomere de methacrylate de methyle, 

9. Procede selon la revendication 1, caracterise en 
ce que le polymere du coeur precite apres la fin de sa 

25 polymerisation est amene a un dispositif de filage a 

I'etat fondu sans abaisser la temperature dudit polymere 
a une valeur inferieure a sa temperature de transition 
vitreuse dans le cas du filage a I'etat fondu dudit 
polymere . 

10. Procede selon la revendication 8, caracterise en 
ce que 1» initiateur de polymerisation precite est im 
compose alkyl azo. 

11. Procede selon la revendication 1^0, caracterise en 
ce que 1' initiateur de polymerisation precite est de 
1 * azo-tert-butane . 

12. Precede selon la revendication 1, caracterise en 
ce qu'un composant de la gaine precitee est applique 
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a la fibre du coeur precitee en enduisant ledit composant 
de la gaine a I'etat fondu dans le cas ou l*on forme 
ladite gaine autour de ladite fibre du coeur, 

. 13. Procede de fabrication de fibres optiques a3rant 
3 de faibles pertes consistant en un coeur et ime gaine, 
chacim etant fait en un compose macromoleculaire 
synthetique, caracterise en ce qu'il comprend, . dans un 
systeme etanche, les etapes de : 

amener un monomere formant le coeur, un initiateur 
10 ^® polymerisation et un modificateur du poids moleculaire 
dans un recipient de pol3rmerisation (21) par une etape 
de distillation atmospherique ou de distillation a pression 
reduite de tous lesdits ingredients a une condition de 
pression reduite, et- 

soumettre ledit monomere distille a une polymerisation 
en masse dsns ledit recipient de polymerisation tout en 
maintenant ladite condition de pression reduite, afin de 
preparer ainsi un polymere pour ledit coexir. 

14. Procede selon la revendication 13, caracteris^ en 
2Q ce que le monomere precite formant le coeur, 1' initiateur 
de polymerisation precite et le modificateur du poids 
moleculaire precite sont distilles separement et ensuite 
les ingredients ainsi distilles sont introdiiits dans 
le recipient de polymerisation precite . 
25 15 • Procede selon la revendication 13> caracterise en 

ce qu'au moins deux ingredients du. monomere formant le 
coeur precite, de 1 'initiatexir de pol3rmerisatioh precite 
et du modificateur du poids moleculaire precite sont 
distilles en condition melangee desdits ingredients, et 
ensuite lesdits ingredients ainsi distilles sont intrbduits 
dans le recipient de poljnnerisation precite • 

16. Procede selon la revendication 13 > caracterise en 
ce que le monomere. precite formant le coeur se compose 
d'un monomere principal formant le coeur et d'un sous- 
monomere formant le coeur. 

17. Procede de fabrication de fibres optiques en 
matiere plastique ayant de faibles- pertes en utilisant 
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im polymere prepare a partir de methacrylate de m^thyle 
conme constituant principal pour le materiau du coeur, 
et en formant une enveloppe en un compose macromoleculaire 
synthetique ayant un indice de refraction inferieur a 
celui dudit materiau du coeur tout autour, caracterise en 
ce qu'il comprend, dans un systeme etanche, les etapes de : 

ajouter un initiateur de poljrmerisation et un agent 
de transf ert de chalne a voci monomere de methacrylate de 
methyle a une condition de pression reduite de fagon 
que le nombre de poussieres dans ledit monomere de 
methacrylate de methyle oil ont ete ajoutes ledit initiateur 
de polymerisation et ledit agent de transfert de chaine 
soit sensihlement de 1 ou moins poxir 1 mm^ en tout 
emplacement dans ledit monomere, 

soumettre ledit monomere de methacrylate de methyle 
auquel ledit initiateur de polymerisation et ledit agent 
de transfert de chalne ont ete ajoutes, a \me poljmierisation 
en masse a une temperature superieure a la temperature 
de transition vitreuse dudit polymere de methacrylate de 
methyle, afin de preparer ainsi ledit polymere tout en 
maintenant de plus ladite condition de pression reduite 
de fag on que la teneur en ions de metaux de transition 
dans ledit polymere soit de 50 pph ou moins pour le fer 
et le manganese, 10 pph ou moins pour le cuivre e*t 

le nickel, 5 pph ou moins pour le chrome ou 2 ppb 

ou moins pour le cobalt, 

soumettre ledit polymere a un filage a I'etat fondu 
a une temperature telle que des vides ne soient pas produits 
pour former une fibre de coeur, et 

appliquer la gaine en un compost macromoleculaire 
synthetique et sensiblement amorphe ayant un indice de 
refraction plus faible que celui de ladite fibre du coeur 
autour de ladite fibre, 

18. Precede selon la revendication 17, caracterise en 
ce que 1* initiateur de polymerisation precite et 1 'agent 
de transfert de chalne precite sont choisis dans le groupe 
consistant en initiateurs de polymerisation ou agents de 
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transfert de chalne qui peuvent facilement &tre distilles 
a la pression atmospherique ou reduite, et en ce que 
I'initiateur de polymerisation et l»agent de transfert 
de chalne choisissont ajoutes au monomere de methacrylate 
5 de methyle precite par I'etape de distillation des deux 
ingredients a xme condition de pression reduite dans le 
systeme etancbe. 

19. Precede selon la revendication 17, caracterise 
en ce que I'initiateur de polymerisation precite et 

-|Q 1^ agent de transfert de chalne precite sont choisis dans 
le groupe consistant en initiate\irs de polymerisation 
ou agents de transfert de chalne qui peuvent facilement 
§tre distilles sous pression atmospherique ou reduite, 
1 ' initiateui- de polymerisation et 1 'agent de transfert 
de chalne choisis ainsi que le monomere de methacrylate 
de methyle sont distilles sous une condition de pression 
reduite dans le systeme etanche et seules les fractions 
dudit initiateur de polymerisation et dudit agent de 
transfert de chalne sont ajoutees au monomere de 

20 methacrylate de methyle ainsi distill^, 

20. Precede selon la revendication 17, caracteris^ 
en ce que 1' initiateur de polymerisation precite est 
un initiateur de polymerisation radicalaire presentant 
une activite favorable a une temperature superieure a la 

21:^ temperatxire de transition vitireuse du polymere. 

21 . Precede selon la revendication 17f caract^ris^ 
en ce que le methacrylate de methyle auquel ont ete 
ajoutes 1' initiateur de polymerisation precite et l*agent 
de transf etfde chalne precite est soumis a ime pol3mie- 
risation en masse ^ une temperatxare superieure a la 
temperature de transition vitreuse, et en ce que le 
polymere resultant est soumis a un filage a I'etat fondu 
sans faire baisser la temperature dudit pol3Tiiere a une 
valeur inferieure a la temperature de transition vitreuse, 

25 afin de former ainsi ladite fibre de coeur. 

22. Procede selon la revendication 17, caracterise 

en ce que le mat^riau du. coeur precite contient 50 moles % 
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ou plus d'lme unit^ d^vn mpnomere de methacrylate de 
methyle et \m autre monomere dont le point d* ebullition 
est compris entre 80 et 160**C a la pression atmospherique . 
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